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Sposéb wytwarzania pretéw z materialu pétprzewodnikowego
o wysokiej czystosci, w szczegolnoSci z krzemu, w osadniku
elektrycznym, oraz urzadzenie do stosowania tego sposobu
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Przedmiotem wynalazku jest spos6éb wytwarza-
nia pret6w z materiatu pélprzewodnikowego o wy-
sokiej czysto§ci, w szczegblnoSci z krzemu, w osa-
dniku elektrycznym, przez rozklad termiczny gazo-
wego zwigzku tego materialu oraz osadzenie go na
c0 najmniej jednym no$niku z tego samego mate-
rialu, umieszczonym w reaktorze i ogrzewanym
bezposrednio pradem elektrycznym, przy czym
temperature pogrubiajgcych sie no$nikéw nastawia
sig przez regulacje pradu grzewczego przeplywa-
jgcego przez przekrdéj tych nosnikéw, oraz urzg-
dzenie do wykonywania tego sposobu. '

Z austriackiego opisu patentowego nr 222184 zna-
ny Jjest spos6b, wedlug ktérego w opisanej meto-
dzie za pomocg urzadzenia optycznego wytwarza
sie obraz rozzarzonego preta poéiprzewodnikowego
stuzacego jako noénik i obraz ten, ktérego Srednica
zmienia si¢ wraz z pogrubiajacym sie w czasie
osadzania materialu pretem rzutuje na ruchoma
fotokomérke, wykrywajacg gramice jasnej i cie-
mnej .czeSci obrazu i podajacg sygnal sterujacy
do urzadzenia, ktére ustawia te¢ fotokomérke
i réwnoczeénie zwieksza prgd w obwodzie ogrze-
wezym tak, ze temperatura preta péiprzewodniko-
wego utrzymuje sie w pozadanej, w szczegélnoSci
stalej wysokosci. ' '

Opré6cz tego znany jest z ujawnionego. przez
wylozenie niemieckiego opisu patentowego (Offen-
legungschrift) nr 1444 421 (VPA 67/1758) spos6b
eksploatacji elektrycznego osadnika do uzyskiwania
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najczystszych materialow péiprzewodnikowych, jak
np. german lub krzem, z ich zwigzk6éw przez roz-
kiad termiczny i osadzanie na odpowiednich nos-
nikach, w ktérym temperatura zarzenia ogrzanych
do temperatury dysocjacji zwigzkéw pOlprzewo-
dzgeych nosniké6w lub elementéw osadczych jest
mierzona za pomocg pirometru, w ktérym emito-
wane przez nie promieniowanie o wzrastajgcej
wraz z przyrostem ich $rednicy intensywnoSci
jest rzutowane na promienioczula powierzchnieg
pirometru o$wietlajac wzrastajgcg przy tym odpo-
wiednio powierzchnie. Przyrost tej powierzchni
przetworzony w pirometrze na wielko§é elektry-
czng wraz ze zmieniajgcymi sie warto§ciami
absolutnymi przy osigganiu zadanych wartosci
granicznych lub przy przerwach cigglosci przyro-
stu wymienionej powierzchni wykorzystuje sie do
celéw . ostrzegawczych, dozoru sterowania i regu-
lacji osadnika. }

Wynalazek dotyczy ulepszenia urzgdzenia zna-
nego z austriackiego opisu patentowego nr 222
184 i zasadniczego uproszczenia osadnika opisanego
w ujawnionym przez wylozenie niemieckim opisie
patentowym. nr 1444 421 i charakteryzuje sie tym,
ze prad grzewczy I pogrubianego noénika wylko-
rzystuje sie¢ do sterowania dalszego, co najmniej
jednego parametru wplywajacego na osadeenie
materialu péiprzewodnikowego na no$niku.

Przewidziano, ze sferowanie parametrem ‘wply-
wajacym na osadzenia materialu poiprzewodni-
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kowego nastapi zgodnie z funkcjg zalezng od wiel-
koSci pragdu. W tym celu zgodnie z wynalazkiem
w przykladzie wykonania zastosowano maszyne
liczacg do sterowania procesu.

Spos6éb wedlug wynalazku posiada te ceche, ze
wzrostowi pradu I towarzyszy wzrost dostarczanej
do pomieszczenia reaktora w jednostce czasu ilo$ci
Q gazowego materialu péiprzewodnikowego przy
zachowaniu stalosci temperatury.

Réwniez w sposobie wedlug wynalazku ze wzro-
stem pradu I obniza si¢ zawarto§¢ molowa zwig-
zku pélprzewodnikowego w gazie noSnym przy
zachowaniu stalo$ci temperatury powierzchni no$-
nika.

Oproécz tego w sposobie wedlug wynalazku mo-
zliwe jest, przy wzroScie pradu I obnizanie tem-
peratury no$nika potrzebnej dla osadzania mate-
rialu poélprzewodnikowego do wartosei optymalnej
dla wydzielania tego materiatu.

Spos6b  wedlug wynalazku, wedlug ktérego
w pierwszym przyblizeniu prad przeplywajacy
przez pret stosuje sie jako wielko$é wiodgcg dla
wydzielania materialu pélprzewodnikowego na
no$niku umozliwia optymalne wykorzystanie urzg-
dzenia dla uzyskiwania materialu péiprzewodni-
kowego, np. krzemu w formie pozgdanego poli-
krystalicznego materialu wyjSciowego poprzez ste-
rowanie programowe, np. przeplywu -gazu i/lub
zawarfoéci molowej zwigzku pélprzewodnikowego
w gazie no$nym. Eliminuje sie przy tym znaczne
naklady techniczne niezbedne do okreslania §re-
dnicy pogrubiajgcego sie preta po6iprzewodniko-
wego.

W szczegblnej postaci wykonania wynalazku
w osadniku moze znajdowaé sie wieksza liczba
noénikéw w formie pretéw polgczonych wsp6l-
nym urzadzeniem mocujgcym i ogrzewanych do
temperatury rozkladu cieplnego ze wsp6lnego
zr6dta pradu grzewczego.

Wynalazek obejmuje réwniez rozwigzanie, w kt6-
rym do pomieszczenia reakcyjnego w celu otrzy-
mania przewodnictwa typu p lub n w pogrubiajg-
cym sie nos$niku doprowadza sie materialty domie-
szkowe w okreSlonej iloSci, co umozliwia wytiwa-
rzanie w ten sposéb pretéw pédlprzewodnikowych
o okredlonej regulowanej koncentracji domieszek.

Wedlug szczegblnie korzystnej postaci wykonania
domieszke wprowadza sie do pomieszczenia reak-
cyjnego lacznie z gazem no$nym i zwigzkiem p6i-
przewodnikowym jako jednolity strumien gazu.

Do wykonyjwania sposobu wediug wynalazku sto-
suje sigurzgdzenie, ktére charakteryzije sie tym, ze
reaktor jest zaopatrzony w otwory do wpustu
i wypuszczania gazu i ma we wnetrzu urzadzenie
mocujgce no$niki do osadzenia materialu péiprze-
wodnikowe'go, polaczone z regulowanym zrédlem
pradu grzewczego, przy czym na zewnatrz reaktora
jest umieszczoriy pirometr: optyczny jako przyrzad
do pomiaru temperatury powierzchni no$nikéw
polac¢zony poprzez regulator temperatury z regu-
lowanym Zr6diem pradu grzewczego w ten spo-
s6b, Ze mona nastawiaé stata lub zadang warto§é
temperatury. W' obwodzie pradu grzewczego jest
oprécz tego umieszczony czujnik pradowy do po-
miaru przeplywajgcego pradu, ktéry w polaczeniu
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z urzadzeniem liczagcym do sterowania procesem
i zadajnikiem programu steruje iloSciag doplywa-
jacego gazu poddawanego rozkiadowi za posredni-
ctwem obwod6w regulacyjnych zawierajgcych
mierniki przeplywu i zawory regulacyjne.

Obwody te sa sprzezone zar6wno z doprowadze-
niem gazu no$nego jak i z doprowadzeniem zwia-
zku w postaci gazu do uzyskiwania materialu p6t-
przewodnikowego. )

Wynalazek wyjasniono blizej w przykladach
wykonania na rysunku, na ktérym fig. 1 vpmedsta-
wia schematycznie przebieg reakcji w opisanym
urzgdzeniu, fig. 2—4 — optymalne krzywe przy-
kladowego sterowania wydzielaniem materiatu
pélprzewodnikowego na nosnikach, fig. 5 za§ —
wykres zalezno$ci pradu grzewczego I od $rednicy
pogrubiajacego sie nosnika w funkcji czasu.

Na fig. 1 prety péiprzewodnikowe 2 sg osadzone
w urzadzeniu mocujagcym 3 wykonanym z naj-
czystrzego grafitu i stanowig wyjSciowe noéniki
do rozkladu cieplnego. Prety po6iprzewodnikowe
2 wykonane z krzemu znajdujg sie wewngtrz re-
aktora 1 wykonanego z kwarcu i zaopatrzonego
w otwér wlotowy gazu 4 i otwér wylotowy gazu
5 i sg polgczone w gbérze pretem krzemowym 18.
Otworem wlotowym 4 wprowadza si¢ do reaktora
mieszanine gazowa przewidziang do rozkiadu, kt6-
ra moze zawieraé skladniki dodatkowe. Pozosta-
lo§ci gazowe usuwa sie z reaktora poprzez otwoér
wylotowy 5. Prety krzemowe 2 sg ogrzane przy-
kiladowo do temperatury okolo 1150°C i utrzymy-
wane nastepnie w okre§lonej temperaturze cie-
plem Dzula, wywolanym przeplywem przez nie
jako przez oporniki elektryczne pradu -elektry-
cznego. Temperature zarzgcych sie pretéw krze-
mowych 2 mierzy sie przyrzadem do pomiaru
temperatury 7 stanowigcym pirometr i za jego
pomocy ustawia automatycznie za posrednictwem
regulatora temperatury 8 Zr6dio pradu grzewczego
6 tak, ze zgodnie z wynalazkiem osiaga si¢ poza-
dang optymalng temperature rozkladu.

Do pomiaru przeplywajgcego pradu stuzy czuj-
nik pradowy 9 wilgczony w obwéd pradu grzew-
czego, sprzezony z urzgdzeniem liczacym do stero-
wania procesem 10 i zadajnikiem programu 11,
w celu sterowania iloScia gazu doprowadzanegd
do reaktora. Urzadzenie liczace do sterowania
procesem 10 jest polgczone z przewodem doptywu
gazu nosSnego 16 i urzadzeniem zasilajgcym dla
rozkladanego materialu pé6iprzewodnikowego 17,
za pomocg obwodéw regulacyjnych zawierajgcych
zawory regulacyjne 12 dla sterowania iloscig gazu
noé$nego, przyktadowo wodoru, zawory regulacyjne
13 dla sterowania iloScia materialu pélprze wodni-
kowego poddawanego rozkladowi i miernik 15 do
pomiaru przeplywu gazu nofnego. Urzadzenie za-
silajgce 17 moze byé-przy tym uzyte zar6wno dla
materialu péiprzewodnikowego w postaci koncen-
tratu jak i dla gazu no$nego ze staly zawartoscig
domieszki. '

Urzadzenie liczace do sterowania procesem 10,
ktére moze byé regulatorem lub stanowié specjalne
urzadzenie, ktére przez poréwnanie zadanych ilo-
§ci gazu, zadamnego skladu mieszaniny gazowej
i zadanej temperatury otrzymanych z zadajnika

—
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programu 11 i wartoéci rzeczywistych tworzy wiel-
kosé regulacyjng powodujgca za pomocg na przy-
ktad zaworéw regulacyjnych 12 i/lub 13 oraz regu-
latora temperatury 8 korekicje catkowitego pro-
cesu do wielko§ci optymalnych. Zadajnik programu
11 tworzy sygnal dla urzgdzenia liczacego do ste-
rowania procesem 10 z programu zapisanego w for-
mie na przyklad taSmy perforowanej, karty per-
- forowanej lub’ taSmy magnetycznej oraz wielkosci
pradu zgodnie z sygnalem czujnika pradowego 9.

Optymalizacja procesu moze byé prowadzona
w kierunku na przykiad minimalnych kosztéw
produkecji lub maksymalnego uzysku materiatu
péiprzewodnikowego lub réwniez maksymalnego
wykorzystania wydajno$ci urzgdezenia produkcyi-
nego.

Wykres  w skali logarytmicznej przedstawiony
na fig. 2 ilustruje przyklad wykonania sposobu
wedlug wynalazku dla sterowania wydatkiem Q
w md3/h w zaleznoSci od wielko§ci pradu przy
utrzymaniu stalej poczgtkowej temperatury.

Z preedstawionego wykresu wynika, Ze wraz
ze wzrostem pradu J wydatek Q gazu wzrasta, przy
czym przy okolo 5000 amperach osigga warto§é
optymalng 10 m3/h. Poniewaz wzrostowi powierz-
chni rosngcego preta krzemowego towarzyszy
wzrost ilo§ci dostarczanego gazu, ilo§é ta na jedno-
stke powierzchni jest stala. Oznacza to, ze przy
zadanych stosunkach kosztéw produkeji osigga sie
optymalne wykorzystanie urzgdzenia.

Na fig. 3 wykres przedstawiony réwniez w skali
logarytmicznej ilustruje przyklad wykonania spo-
sobu wedlug wynalazku w odniesieniu do stero-
wania zawarto§ciag molowg dostarczonego do reak-
tora strumienia gazu stanowigcego mieszanineg
wodoru jako gazu no$nego i krzemochloroformu
jako zwigzku do otrzymywania krzemu. Prety
krzemowe 2 ogrzane do temperatury dysocjacji
krzemochloroformu - s3 poddawane obserwacji
temperatury powierzchni za pomocy przyrzgdu po-
miarowego 7, zawierajacego piromeftr optyczny.
Regulowane zrodio pradu grzewczego I jest usta-
wiane za pomocg regulatora temperatury tak, Ze
przy wzroscie Srednicy pretéw krzemowych w re-
akitorze temperatura jest utrzymywana w stalej
wartosci.

Dla lepszego wykorzystania urzgdzenia celowe
jest przy$pieszenie wzrostu przy matych Srednicach
pretéw. Osigga sie to w ten sposéb, ze ilosé krze-
mochloroformu w gazie moénym jest zgodnie z wy-
kresem na fig. 8 w tej czeSci procesu produkeyj-
nego podwyZszona, przy czym ponownie jako mier-
nik $rednicy preta stosuje sie prad I. Program
sterowania przewidziany zadajnikiem programu 11
zawiera wiec funkicje uzaleimiajacg stosunek mie-
szania krzemochloroformu i gazu noSnego w zale-
znoSci od pradu I przeplywajacego przez krzemowe
noéniki 2 zgodnie z okreSlong uprzednio wedlug
krzywej na fig.3 zawarntoSciag molowa. W ten sposéb
osigga sie mozliwie korzysimg sprawnos¢ procesu
rozktadu krzemochloroformu i osadzenie krzemu
na preftach krzemowych 2.

Na fig. 4 przedstawiono wykres w skali logary-
tmicznej wykazujacy, Ze ze wzrostem pradu I, to
jest ze wzrostem Srednicy preta obniza sie tempe-
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rature jego powierzchni. Takie postepowanie moze
byé potrzebne, poniewas przy wiekszych §rednicach
skutkiem promieniowego rozkiadu temperatury
w $Srodku preta istnieje niebezpieczenstwo prze-
grzania i stopienia. Réwniez w tym przypadku
zgodnie z wynalazkiem prad stanowi miare
Srednicy.

Na wykresie wedlug fig. 5 przedstawiono prze-
bieg pradu I w amperach oraz §rednicy d w mili-
metrach w funkicji czasu osadzania t w godzinagch.
Krzywe dla pradu I i Srednicy d wykazujy, ze
przy takim samym efekcie uZytecznym lecz przy
znacznie niZzszym koszcie mozna uzyskaé przez za-
stosowanie Prgdu J jako wihelkoSci prowadzacej
optymalizacje procesu osadzania w funkcji Sre-
dnicy.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania pretéw z materiatu p6i-
przewodnikowego o wysokiej czystosci, w szczeg6l-
noéci z Krzemu, w osadniku elektrycznym, przez
rozklad termiczny zwigzku tego materiatu w po-
staci gazowej i osadzamie go na co najmniej
jednym umieszczonym w reaktorze i ogrzewanym
bezposrednio pragdem elektrycznym no$niku z tego
samego malteriatu, przy czym temperature pogru-
biajacych sie no$niké6w nastawia sie przez regula-
cje pradu grzewczego plynacego przez przekro]
noénik6w, znamienny tym, ze prad (I) ogrzewajgcy
pogrubiajace sie no$niki wykorzystuje sie do stero-
wania co najmniej jednym z dalszych parametréw
wplywajacych na osadzanie materiatu poélprze-
wodnikoweigo na noénikaich.

2. Spos6b wedhug zastrz. 1, znamienny tym, ze
sterowanie parametrami wplywajgcymi na osadza-
nie materiatu potprzewodnikowego odbywa sie
wedtug funkcji zaleznej od pradu.

3. Sposéb wedhug zastrz. 2, znamienny tym, ze
stosuje sie urzadzenie liczgce do sterowania pro-
cesem.

4. Spos6b wedtug zastrz. 1—3, znamienny tym,
ze wraz ze wzrostem prgdu (I) awieksza sie w wa-
runkach statoéci temperatury noénikéw ilo§é (@)
materiatu poéliprzewodnikowego w postaci gazowej
dostarczanego do reaktora w jednostce czasu.

5. Spos6b wedlug zastrz. 1—4, znamienny tym,
ze wraz ze wazrostem prgdu (I) zawamto§é molowsa
zwigzku poéiprzewodnikowego w gazie noSnym
obniza sie przy zachowaniu stato§ci temperatury
nosnikéw.

6. Spos6b wedhig zastrz. 1—3, znamienny tym,
zZe wraz ze warostem pradu (I) obniza sie tempera-
ture potrzebng do osadzania materiatu pé6iprzewo-
dnikowego na powierzchni nosnikéw.

7. Spos6b wedlug zastrz. 1—6, znamienny tym,
ze jako zwiazek poélprzewodnikowy stosuje sie
tréjchlorosilan (SiHCl;) z wodorem jako gazem
noSnym, przy czym proces osadzania ustawia sie
na minimalne zuZycie trdjchlorosilanu.

8. Spos6b wediug zastrz.. 1—7, znamienny tym,
ze do pomiaru temperatury powierzchni pogru-
biajacych sie nosnikéw stosuje sie pirometr opty-

‘czny, polaczony za poSrednlictwem regulatora tem-

peratury z regulowanym Zrédilem prgdu grzew-
czeigo.
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