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(54) Zptisob vyroby bezdislokadnich monokrystall kiemiku
bez anomalnich miiZkovych defektid

Vyndlez ss tjka zpisobu vyroby bez-
dislokadnich monokrystald kiemiku bez
anomalnich mfiZkovych defektl metodou vy~
sokofrekvendni letmé pasmové tavby v och-
ranném prest¥edi argonu. Podstata vynale-
zu gvodivd v tom, Ze pPi ristu monokrys-—
taldi kiemiku obsahuje argon vstupujici
do pracovni komory nejvyse 0,005 % vody
a po reakci plynné smési s roztavenym
pasmem k¥emiku je nejmén& 10 % vystupniho
toku plynné sm&si po odfiltrovani pevnych
ghstic oxidl kremiku, zachyceni plynnych
zplodin reakce a desorbce a po upravé
vihkosti plynné sm&si na vstupni hodnotu,
privedeno zp&t do pracovni komory.
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Vyndlez se tykd zplisobu vyroby bezdislokaénich monekrysta-
14 k¥emiku bez anomdlnich m¥i¥kovych defektld, metodou vysoke-
frekvendni letmé pdsmové tavby v ochranném prost¥ed{ argonu,

Metoda vysokofrekvendéni letmé pdsmové tavby je casto
pouz1vanym zpusebem p¥ipravy vysoce ¢istych monokrystall kiemie
ku, kde zpracovdvany materidl se mistné tavi v ochranném prostiedi
argonu za soucasného pestupu taveného pdsma smérem osy ingotu.
Jake zdroj ohrevu slouzi s tavenym ingotem souose usporidand. top=
ni civka zvend induktor, protékand vysokofrekvenénim proudeme

V zévislosti na fyzikdlnich a fyzikdlnd~chemickfch podmine
xdch tavicihe procesu vznikaji v pribéhu ristu bezdislokadniho
monokrystalu poruchy krystalové mfiZky. Zékladni p¥idinou poruch
krystalové miiZiky je kolisédni rozlo¥eni teploty na rozhrani ka-
palné a pewmé fize,.negatiwné ovliwméné nesoustFednym ohYevem &
rotaci menokrystalu, Uvedené kolisdni teploty je ¥ priéinné
souvislosti s takzvanou vrstematosti rdstu monokrystali, tj. s
nehomogennim rozloZenim zdkladnich elektricky ektiwnich p¥imési,
ale i stopovych ne¥idoucich p¥imési jako je whlik, kyslik, zZele=
zo, méd a pod, Predpoklddd se, %e pravé uhlik a kyslik tvori
hlawmi prlmesova nukleadni eentra, k nimZ difundujl vlastni
intersticidly a vakance uvolnéné fazovym rozhranim a na nichZ
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dochédzi k tvorbé komplexnich peruch ‘krystalové m¥iZky, Prote
je slozeni a 8istota echranného plynného prosi¥edi argonu, ale
i distota vetupniho polykrystalického k¥emiku, dileZitou fyzi=
kdln&~-chemickou podminkou vzniku komplexniech m¥iZkovych poruche

Véinym druhem komplexnich m¥iZkov§ch poruch jsou takzvané
virovité poruchy, které se na kolmém Fezu monokrystalu zviditel=
nuji selektiwnim lepténim jako shluky leptovych dilkd seskupenych
do soust¥ednfch kruhovfch nebo spirdlovych obrazcl, Je dokdzéne,
Ye se jednd o dislokadni smydky / A~defekty/, které vznikaji
rozpadem kapidkovitych shlukd vlastnich intersticidl k¥emiku
/ B=defekty/, spojenych s atomem néjaké primési,

“JeSté zdvainéjsim druhem komplexnich mFiZkovych poruch jsou
dosud obtiZné definovatelné takzvané anemdlni miiZkové defekty
/AD/, o kterjch bylo zjisténo, Ze se jetnd o mikropraskliny
le¥ici p¥ibliZn& v rovindch {111}, které se selektivnim lepténim.
zviditelnuji na kolmém Fezu monokrystalu jako jednotlivd, prevédz=
né kruhovd, charakteristickd mista anomdlniho leptdni /MAL/,
Vznik t&chto anomdlnich m¥iZkovych defektl souvisi s precipitaci
vodiku na p¥imésovych nukleadnich centrech, nebo na primdrnich
poruchdch nap¥, typu B=defektl,

Dosud je znémo n8kolik zplsobl FeSicich sniZeni Cetnosti
viskytu anomdlnich m¥i¥kovych defektd p¥Fi vyrobé bezdislokacé=
nich monokrystald k¥Femikue

Jednim zplsobem je provdddni tavby v pritoku co nejéistéie
ho argonu /99,995 % a% .99,999 %/ bez dotace vodikem, ¢imZ je
eliminovdna precipitace vedikun ra nukleadénich centrech a tim
i tvorba anomdlnich m¥iZkovych defektl, Nevyhodou tchoto zplise=
bu je vyskyt virovitych poruch, zvld3té u monokrystald véidich
rozméri, piipravovanych malou rychlosti ristu v nesymetrickych
teplotnich polich,

Uvedenou nevyhodu Ye8i dal3i zndmy zplisob, ktery optimalie
zuje dotaci protékajiciho argonu vodikem v rozmezi 0 aZ 1 %
podle podminek riGstu monokrystalu tak, aby se netvo¥ily virovis
té poruchy a vyskyt anomdlnich m¥iZkovych defektl byl minimali=
zovin, Nevyhodou tohoto zplisobu je sniZovéni Gdinnosti se zvétSu=
jicim se primérem vyrdbénych monokrystall,.

Metodu optimalizované dotace argonu vodikem zlepSuje zpl=
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sob dle A0 190 718, vyuZivajici posunu reakénich rovnovih
smérem vhodnym ke sniZenf koncentrace neZddoucich pFimési,

a tim k omezeni pFimésovych nuklednich center v rostoucim
monokrystalu, pF¥idavkem vice neZ 10 % vodiku do argonu p¥i
rafinacné~hmogenizadnim prichodu roztaveného pdsna, Romds u
tohoto zplsobu se Ulinnost zmenSuje sme zvétSujicim se primdrem
monekrystalu,

Spoleénou‘nevyhodou viech dosud zndmych zplsobl je velks
spotfeba drahého argonu a skutednost, Ze pFi redlném priatoku
se i pFi nejvy$Si dostupné Sistot® argonu zandsi do pracovni
komory, a tim i do taveného polovodidového k¥emiku nezanedbatele
né moZstvi neZddoucich p#imési, které mohou tvorit p¥imésovi
nukleadni centra anomilnich mrizkovych defektd,

1

Nevyhody dosud znédmych zplsobd vyroby bezdislokadnich mono-
krystald k¥emiku se sniZenym obsahem anomdlnich mi FiZkovych defektt
odstranuge zplisob podle pY¥edloZenédho vynalezu, ktery vychdzi z
dosud zndmych zplsobl, pouZivajicich optimalizované dotace vodi-
kem a tkol Fe¥{ tak, Ze p¥i rustu menokrystald k¥emiku obsahuje
argen vstupujici do pracovni komory nejvyse 0,005 % vody a po
reakei plynné smési s roztavenym pdsmem k¥emiku je nejménd 10 %
vystupniho toku plynné smési po odfiltrovini pevnych 8dstic
oxidl k¥emiku, zachyceni plynnych zplodin reakce a desorbece a

po Upravé vlhkosti: plynné smési nsa vstupnl hodnotu, p¥ivedeno
zpét do pracovni komory,

Primési obsaZené v ochranném argonu reaguji na povrchu
roztaveného pdsma s k¥emikem, ktery je p¥i teplot& téni znadnd
reaktivni, prifemZ ddinnost reakci je zvySena velkou tepelnou
konvekei, Z hlediska obsahu p¥imési vstupujicich je argon vystu-
pujici z pracowni komory podstatné Cist3i a pokud vétS{ &dst
vystupniho toku argonu je po cdloudeni zplodin reakce v Sisticim
za¥izeni pY¥ivedena zp&t do pracovni komery, dochdzi p¥i sniZeni.
par01aln1ch tlakl p¥imési k p¥iznivému posunuti reakcnlch rovmo=
védch, vedoueimu k ochuzovéni k¥emiku o rozpusdténé priméei,a tim
k eliminovani p¥imésovych nukleadnich center, Vodni pdry ve
stopdch obsaZené ve vstupujicim argonu reaguji s roztavenym kie-
mikem podle rowmice:

HoO + 81 = Si0 + 2 H®

Obsah uvolnéného aktivniho vodiku, ovliddany ¥izenim pomdru VyS-
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tupniho ‘toku ke zpétnému toku argonu & ¥i{zenim vlhkoeti wvstupe
niho argonu, se nastavi tak, aby nedochédzele k tvorbd virovité
poruchye

7nadénoun pPednosti zplsobu vyroby bezdisloka&nlch monokyys«
talt k¥emiku podle vyndlezu, je nezdvislost objemu spotFebova=
ného argonu & tedy i mo¥stvi zanesenych nezidoucich primési,
na velikosti prutoku argonu, slouziciho k odvddéni reakénich.
zplodin z pracovni komory, coz znatné posiluje gistici efekte
Soutasné dochdzi k dspoi¥e drahého argonu pro polovodide,

Dalsi vyhoda spociva v pomérné Jednoduchosti popsaného zpl=
sobu, ktery lze aplikoval na ka?dé zatizen{ pro visutou pdsmovou
tavbu a v nezdvislosti na rychlosti riastu a prumeru pFipravova=
ného monokrystalu.

Zpusobem podle p¥edloZeného Vynalezu pouzitym na klasickém
za¥izeni pro vysokofrekvenéni letmou pédsmovou tavbu, pFi pouzitl'
argonu o Sistotd 99,997 % a obsahem vody do 0,005 % a p¥i zacho=
véni béinych podminek p¥ipravy bezdislokadnich monokrystald k¥e=
miku, byly vyrobeny monokrystaly v rozsahu priméri 20 aZ 63,5 mm
prosté anomdlnich m¥iZkovych defektl a bez virovitych poruchs

Bezdislokadni monokrystaly k¥emiku vyrobené zpisobem pedle
vyndlezu jsou vhodné pre p¥ipravu Spidkovych vysokoparametrevych
‘velkoplodnych souddstek, p¥ifemz p¥edpokladany primérny p¥inos
ve zvydeni kusové vytdinosti je 15 aZ 20 %.

P¥{klad provedeni

Do pracovni komory za¥izeni pro vysokofrekvenénl visutou pédsmo=
vou tavbu se upewvni ingot polovodidového polykrystalického kie=
miku a po vyderpdni kemory na tlak 10 Pa a propldchnuti komory
prutokem 4 1/min argonu o &istot& 99,997 % s obsahem vody 0,001 %
po dobu 10 min., se uzavie piivod argonu, Priprava monokrystalu

ge provede prichodem roztaveného pésma rychlosti posuvu 2 mm/min,
p¥i teplotnich podminkdch vhodnych. pro pFipravu bezdislokacnich
monokrystall, V pribéhu tavby se vystupni tok argonu plynule zvy=
Suje v intervalu 0 a% 1 1/min., p¥i konstantnim zpétném toku

5 1/min, Bezdislokadni monokrystal jmenovitého priméru 60 mm
vyrobeny uvedenym pestupem neobsahuje enomdlni m¥iZkevé defekty
ani virovité poruchy, | :




PREDMET VYNALEZU
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Zplsob vyroby bezdislokadnich monokrystald kiemiku bez.
anomdlnich miiZkovych defektl, metodou vysokofrekvendni lets
mé pdsmové tavby v pritoku argonu, vy znadeny tim ’
ze p¥i rlstu monokrystald k¥emiku obsahuje argon vstupujici
do pracovni komory nejvySe 0,005 % vody a po reakci plynné
smésl s roztavenym pdsmem k¥emiku je nejméné 10 % vystupnihe
toku plynné smé€si po odfiltrovdni pewnych &dstic oxidd k¥emiku,
zachyceni plynnych zplodin reakce a desorbce a pe Upravé vlihe
kosti plynné. smési na vstupni hodnotu, pFivedene zpét de prae
cowni komory,.
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