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요약

웨이퍼세정후의 농도가 저하한 황산을 재이용가능한 농도까지 농축할 수 있는 황산리사이클장치를 제공하는 것이다.

황산 및 과산화수소수를 혼합하여 이루어지는 웨이퍼세정액(C) 중의 황산을 리사이클하는 황산리사이클장치(1)에 있
어서, 적어도 도입구(12) 및 배출구(13)의 2개의 개구부를 가지며, 도입구(12)로부터 도입된 웨이퍼세정처리후의 웨
이퍼 세정폐액(A) 중의 황산을 농축하여 농축황산(B)으로 한 후, 농축황산(B)을 배출구(13)로부터 배출하는 반응조
(10)와, 농축황산(B)을 웨이퍼 처리조(100)로 보내는 공급장치(70)를 설치한다.

대표도
도 1

명세서
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도면의 간단한 설명

도 1은 본 발명의 제 1 실시형태에 관한 황산 리사이클장치를 나타내는 개략구성도,

도 2는 도 1의 실시형태에 있어서의 반응조를 나타내는 단면도,

도 3은 도 1의 실시형태에 있어서의 경사판을 나타내는 사시도,

도 4는 본 발명의 제 2 실시형태에 관한 황산리사이클장치를 나타내는 개략구성도,

도 5는 도 4의 실시형태에 있어서의 냉각조를 나타내는 일부를 파단한 사시도,

도 6(A)는 도 4의 실시형태에 있어서의 케이싱을 나타내는 정면도이며, (B)는 그 측면도이다.

< 도면의 주요 부분에 대한 부호의 설명>

1, 201 : 황산리사이클장치 10 : 반응조

10C : 천정면 11(11A,11B,11C) : 칸막이판

12 : 도입구 13 : 배출구

14 : 배기구 16 : 경사판

16C : 요철 17 : 물방울 수납조

20(20A,20B,20C) : 가열장치로서의 히터

30,230 : 흡인장치로서의 아스피레이터

70 : 공급장치로서의 펌프 A : 웨이퍼 세정폐액

B : 농축황산 C : 웨이퍼 세정액

발명의 상세한 설명

    발명의 목적

    발명이 속하는 기술 및 그 분야의 종래기술

본 발명은 황산리사이클장치에 관한 것이며, 예를 들면, 반도체 제조공정의 웨이퍼프로세스에 사용되는 황산의 리사이
클장치 등에 바람직하게 이용할 수 있다.

종래로부터, 반도체 제조공정의 웨이퍼프로세스에 있어서, 웨이퍼에 도포한 레지스트의 박리나, 웨이퍼표면에 부착한 
유기물을 제거하기 위해서, 황산과 과산화수소수를 혼합한 웨이퍼 세정액을 다량으로 사용하고 있다.

사용후의 웨이퍼 세정폐액은 과산화수소수의 분해로 생긴 물에 의해, 그 농도가 저하하기 때문에, 재이용하는 것이 곤
란하며, 더구나, 그 폐기비용이나 회수비용이 염가이기 때문에, 통상적으로 그대로 폐기처리되고 있다.

그러나, 이와 같이 다량의 물질을 사용하고 그것을 폐기하기를 반복해 온 결과, 오늘의 환경 문제가 발생하고 있는 것을 
고려하면, 폐기비용이 염가라고 해도, 웨이퍼 세정폐액을 폐기처리하는 것은 환경보호대책상 바람직하지 못하다.
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또한, 황산 자체가 강산성의 극약이기 때문에, 그대로 폐기할 수는 없고, 중화처리, 응집침전처리 등을 행한 후에 폐기
할 필요가 있다. 이러한 사정 때문에, 황산의 폐기처리에는 다량의 약품을 필요로 한다고 하는 문제가 있다.

    발명이 이루고자 하는 기술적 과제

따라서, 황산의 폐기량을 저감시키는 것이 환경보호대책상 중요한 과제이며, 웨이퍼세정후의 농도가 저하한 황산을 농
축하여, 다시 같은 용도로 이용하는 것이 가능한 황산으로 하는 기술의 개발이 요구되고 있다.

본 발명의 목적은 웨이퍼세정후의 농도가 저하한 황산을 재이용가능한 농도까지 농축할 수 있는 황산리사이클장치를 
제공하는 데에 있다.

    발명의 구성 및 작용

본 발명에 관한 황산 리사이클장치는, 황산 및 과산화수소수를 혼합하여 이루어지는 웨이퍼세정액중의 황산을 리사이클
하는 황산리사이클장치로서, 적어도 도입구 및 배출구의 2개의 개구부를 가지며, 상기 도입구에서 도입된 웨이퍼세정처
리후의 웨이퍼 세정폐액중의 황산을 농축하여 농축황산으로 한 후, 이 농축황산을 상기 배출구에서 배출하는 반응조와, 
상기 농축황산을 웨이퍼 세정처리조로 보내는 공급장치를 구비하는 것을 특징으로 한다.

즉, 본 발명의 황산 리사이클장치는, 웨이퍼 세정폐액에서, 잔류된 과산화수소수 및 과산화수소수의 분해에 의해 생기
는 물 등을 제거하여, 황산을 농축함과 동시에, 농축황산을 다시 웨이퍼 처리조로 돌려보내, 웨이퍼의 세정에 재이용하
는 장치이다.

본 발명에 있어서의 반응조로서는, 웨이퍼 세정폐액을 농축처리시에 일시적으로 저장시켜 둘 수 있고, 또한, 농축조건
하에서 황산, 과산화수소수에 대한 내식성을 가지는 것이면 좋다. 이러한 반응조의 재질로는, 예를 들면, 석영유리를 사
용할 수 있다.

농축황산을 웨이퍼 처리조로 보내는 공급장치로서는, 예를 들면, 압력차에 의해 유체를 공급하는 장치인 펌프를 사용할 
수 있다. 이 경우, 반응조로부터 웨이퍼 처리조로 농축황산을 직송할 수도 있지만, 농축시에 가열하는 경우도 있고, 농
축황산이 고온인 경우도 있는 것을 고려하면, 반응조와 웨이퍼처리조의 사이에 냉각조를 설치하여 두는 것이 바람직하
다.

한편, 펌프로서는 회전펌프, 다이어프램 펌프, 기타 각종 펌프를 사용할 수 있다.

    
본 발명에 의하면, 웨이퍼 세정폐액중의 황산을 농축하는 반응조와, 얻어진 농축황산을 웨이퍼 처리조로 보내는 공급장
치를 구비하고 있다. 따라서, 웨이퍼 세정폐액중의 물이나 과산화수소수를 농축제거할 수 있는 동시에, 얻어진 농축황
산을 웨이퍼 처리조로 보내어, 다시 웨이퍼의 세정에 이용할 수 있다. 또한, 웨이퍼의 세정에서, 웨이퍼 세정폐액중의 
황산의 농축, 그리고 농축황산의 재이용까지를 연속적으로 행할 수 있어, 매우 효율적이다. 이에 따라, 웨이퍼세정처리
비용도 저감시킬 수 있다.
    

이상에 있어서, 상기 반응조에는 상기 웨이퍼 세정폐액을 가열하는 가열장치가 설치됨과 동시에, 가열에 의해 상기 웨
이퍼 세정폐액으로부터 발생하는 기체를 배기하는 배기구가 형성되고, 이 배기구에는 상기 기체를 흡인하는 흡인장치가 
설치되어 있는 것이 바람직하다.

즉, 가열농축시에 웨이퍼 세정폐액중에서 물이나 과산화수소수의 증기가 발생하지만, 이들 기체를 자연확산에 의해 외
부로 방출시키는 것이 아니라, 적극적으로 반응조에 형성된 배기구로부터 흡인하여 제거함으로써, 황산의 농축을 신속
하게 행할 수 있게 된다.
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여기서, 가열장치로서는, 반응조내의 웨이퍼 세정폐액을 가열할 수 있는 장치이면, 그 가열방법 등에는 특히 한정은 없
다. 즉, 반응조를 외부에서 가열하는 장치여도 좋고, 반응조 내부에서 가열하는 장치여도 좋다. 특히, 직접 웨이퍼 세정
폐액을 가열할 수 있는 타입의 가열장치를 사용함으로써, 효율적으로 가열이 행하여져, 황산의 농축도 신속하게 행할 
수 있다. 이러한 가열장치로서는, 예를 들어, 탄탈이나 텅스텐제의 히터의 주위를 석영유리관으로 덮은 것을 채용할 수 
있다.

또한, 흡인장치로서는 예를 들어, 감압을 이용하여 기체를 흡인하는 장치인 아스피레이터 등을 사용할 수 있다. 이러한 
아스피레이터를 사용함으로써 반응조내를 감압하에 바래게 하여, 물, 과산화수소수의 비점을 저하시킬 수도 있어, 이들 
제거를 한층 더 촉진할 수 있다.

또한, 반응관의 안쪽에는 상기 웨이퍼 세정폐액의 진행방향을 바꾸는 복수의 칸막이판과, 이들 칸막이판보다도 반응조
의 배출구쪽에 설치되고, 상기 농축황산을 표면을 따라 흐르게 하는 경사판이 설치되어 있는 것이 바람직하다.

    
칸막이판을 복수 설치할 때에는, 예를 들면, 웨이퍼 세정액을 상하로 대류시키면서, 반응조에 설치된 배출구쪽으로 흐
르게 하도록 배치하는 것이 바람직하다. 즉, 칸막이판을 3장 사용하는 경우에는, 반응조의 도입구쪽에 위치하는 제 1 
칸막이판을 반응조의 바닥면에서 떼어 설치하고, 이 제 1 칸막이판의 이웃에 위치하는 제 2 칸막이판을 반응조의 바닥
면에 접촉하도록 설치함과 동시에, 그 윗면의 위치를 제 1 칸막이판의 그것보다도 낮게 하여, 배출구쪽에 위치하는 제 
3 칸막이판을 제 1 칸막이판과 같이 바닥면에서 떼어 설치한다.
    

    
이와 같이 설치함으로써, 도입구에서 도입된 웨이퍼 세정폐액은 제 1 칸막이판의 아랫면과 반응탱크의 바닥면의 빈틈에
서 제 2 칸막이판쪽으로 이행하고, 이행한 웨이퍼 세정폐액이, 제 2 칸막이판의 윗면높이 이상으로 채워지면 제 3 칸막
이판쪽으로 이행하여 제 3 칸막이판과 경사판의 사이에 고이게 된다. 또한, 이 제 3 칸막이판과 경사판의 사이의 농축
황산이, 경사판의 윗면높이 이상으로 고이면, 경사판의 표면을 따라 흘러 배출구로 이행하게 된다. 따라서, 웨이퍼 세정
폐액을 안정적으로 가열 등을 할 수 있어, 충분히 농축할 수 있다.
    

더욱이, 경사판을 설치하여, 그 표면을 농축황산이 흘러내리도록 하고 있기 때문에, 배출구로 보내질 때의 농축황산의 
표면적이 커지게 되어, 약간 잔류하고 있는 물 등의 제거가 한층 더 촉진됨으로써, 농축황산의 질을 향상시킬 수 있다.

또, 농축황산의 농도를 보다 한 층 더 높여, 그 질을 향상시키기 위해서는, 경사판의 표면에 요철이 형성되어 있는 것이 
바람직하다. 이와 같이, 표면에 요철을 형성함으로써, 경사판의 표면적이 한층 더 커져, 물 등의 제거를 효율적으로 행
할 수 있게 된다.

또, 칸막이판 및 경사판의 재질로서는, 고온의 농축황산에 대해서도 내식성이 있는 재질인 것을 사용할 수 있고, 예를 
들면, 반응조와 같이, 석영유리를 사용할 수 있다.

또한, 상기 반응조는 이 반응조의 천정면에 부착한 물방울이, 상기 농축황산에 혼입하는 것을 방지하는 물방울 수납조
를 가진 것이 바람직하다.

물방울 수납조는 최종적인 농축황산에 물이 혼입하는 것을 방지하기 위해서, 배출구의 위쪽에 설치하는 것이 바람직하
고, 상술한 배기구가 형성되어 있는 경우에는, 그 하부를 덮도록 설치하는 것이 이상적이다.

이러한 물방울 수납조를 설치함으로써, 웨이퍼 세정폐액으로부터 일단 제거된 물이, 다시 농축황산으로 혼입하여 농도
의 저하를 초래하는 것을 방지할 수 있다.

이상에서 설명한 웨이퍼 세정폐액의 가열농축에 의해 얻어진 농축황산에는 황산이 감소한 경우에는, 새로운 황산을 공
급하는 것이 바람직하다.
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여기서, 새로운 황산을 공급하는 수단으로서는, 상술한 공급장치와 같은 펌프에 의해, 황산리사이클장치내에 별도로 설
치된 황산탱크에서 새로운 황산을 퍼올려 공급하는 수단을 채용할 수 있다.

이와 같이 새로운 황산을 공급할 수 있는 장치로 함으로써, 웨이퍼 세정폐액으로부터 얻어진 농축황산의 농도가 원하는 
값보다도 낮은 경우에, 그 농도를 높일 수 있게 된다.

또, 이러한 장치를 사용한 경우에도, 웨이퍼 세정폐액을 모두 폐기처리하는 데 비하면, 새로운 황산의 사용량은 현저히 
적게 할 수 있다.

또한, 상기 반응탱크내의 가열온도를 150℃ 이상 315℃ 이하로 하는 구성이 바람직하고, 180℃ 이상 250℃ 이하가 보
다 바람직하다.

가열온도가 315℃를 넘으면, 반응조로서 사용되는 부품의 재질이 높은 내화성의 부재에 제한되는 동시에, 증기의 발생
량이 증가하기 때문에, 장치가 대형화, 복잡화한다고 하는 결함이 있다. 가열온도가 150℃ 미만이면, 황산농축효율(탈
수효율)이 나빠서, 소기의 효과를 달성할 수가 없다.

[실시예]

이하, 본 발명의 실시형태를 도면에 기초하여 설명한다.

[제 1 실시형태]

본 발명의 제 1 실시형태를 도 1 내지 도 3에 기초하여 설명한다.

도 1 및 도 2에는 제 1 실시형태에 관한 황산리사이클장치(1)의 개략구성이 나타나 있다.

황산리사이클장치(1)는 반응조(10)와, 이 반응조(10)에 부착된 가열장치로서의 제 1∼제 3 히터(20A,20B,20C)와, 
흡인장치로서의 아스피레이터(30)와, 원료조 (40)와, 농도조절조(50)와, 냉각조(60)와, 공급장치로서의 펌프(70)를 
주요구성요소로서 구비하고 있다.

반응조(10)는 석영유리로 되어 있으며, 도 1중의 왼쪽 윗면에 웨이퍼 세정폐액(A)을 도입하는 도입구(12)와, 도 1중
의 오른쪽 아랫면에 농축황산(B)을 배출하는 배출구(13)와, 도 1중의 오른쪽 윗면에 가열로 발생하는 수증기 등의 기
체를 배기하는 배기구(14)의 3개의 개구부를 구비하고 있다. 또, 반응조(10)는 그 바닥면 (10A) 및 측면(10B)의 바
깥쪽을 보온재(18)로 덮고 있다.

도입구(12)에는, 제 1 밸브(91)를 가진 불소수지제의 폐액주입관(71)이 부착되고, 이 폐액주입관(71)을 통해 웨이퍼 
세정폐액(A)을 저류해 두는 원료조(40)와 연결되어 있다.

배출구(13)에는, 농축황산(B)을 농도조절조(50)로 보내는 불소수지제의 농축황산배출관(72)이 부착되어 있다(도 2 
참조).

배기구(14)에는, 배기관(73)이 부착되어 있다. 이 배기관(73)을 통해 반응조(10)가 아스피레이터(30)와 연결되어 
있다.

배기관(73)의 대략 중앙부에는, 수냉식의 냉각장치(31)가 부착되어 있다. 이 냉각장치(31)에는 냉각수관(31A)이 부
착되어 있고, 황산 리사이클장치(1)의 외부에서 냉각수관(31A)에 도입된 물은 냉각장치(31)내를 흐른 후, 다시 황산
리사이클장치(1)의 외부로 배출된다.
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여기서, 아스피레이터(30)에는, 흡기관(30A) 및 탈기관(30B)이 부착되어 있고, 흡기관(30A)을 통하여 황산리사이클
장치(1)의 외부에서 아스피레이터(30)내에 건조공기를 받아들이면서, 탈기관(30B)에 의해 받아들인 건조공기 및 반
응조(10)내를 탈기한다. 이 아스피레이터(30)에 의해, 농축처리중의 반응조(10)내는 소정의 감압상태로 유지되게 된
다.

또한, 배기관(73)은 냉각장치(31)보다도 아스피레이터(30)쪽에서 분기된 측관(73A)을 가지며, 이 측관(73A)은 물 
등이 고인 트랩조(32)까지 이어지고 있다. 이 트랩조(32)의 바닥면에는, 제 2 밸브(92)를 가진 드레인관(74)이 부착
되고, 트랩조(32)에 고인 물 등은, 이것을 통하여 외부로 배출되게 된다. 한편, 트랩조 (32)에는 2개의 액면레벨센서
(85A)가 부착되어 있고, 이들에 의해, 내부의 액량이 일정범위로 유지되도록 제 2 밸브(92)의 개방정도가 조절되고 
있다.

반응조(10)의 안쪽에는, 도 2에 나타난 바와 같이, 도입구(12)쪽에서 배출구 (13)쪽을 향하여, 석영유리제의 제 1∼
제 3 칸막이판(11A,11B,11C)이, 이 차례로 설치되어, 웨이퍼 세정폐액(A)의 진행방향을 변화시키도록 하고 있다.

    
여기서, 제 1 칸막이판(11A)은 반응조(10)의 바닥면(10A)에서 소정간격 떨어져 설치되어 있다. 또한, 제 2 칸막이판
(11B)은 반응조(10)의 바닥면(10A)의 사이에 빈틈이 생기지 않도록 설치되어 있다. 또, 제 2 칸막이판(11B)의 상단 
위치는 제 1 칸막이판(11A)의 상단위치보다도 낮게 설정되어, 제 1 칸막이판(11A)과 제 2 칸막이판(11B)의 사이로 
옮겨 간 웨이퍼 세정폐액(A)이 역류하지 않도록 되어 있다. 또한, 제 3 칸막이판(11C)은 제 1 칸막이판(11A)과 마찬
가지로, 바닥면(10A)에서 소정간격 떨어져 설치되어 있다.
    

    
제 3 칸막이판(11C)과, 배출구(13)와의 사이에는, 석영유리제의 경사판(16)이 설치되어 있다. 경사판(16)은 도 3에 
나타난 바와 같이, 상단부가 톱칼형상으로 형성된 수직벽(16A)과, 이 수직벽(16A)과 일체로 형성되어, 수직벽(16A)
에서 배출구(13)쪽으로 양단이 넓어지도록 이어진 경사벽(16B)을 구비하고 있다. 이들 수직벽(16A) 및 경사벽(16B)
의 표면에는, 그 표면적을 향상시킬 목적으로, 다수의 요철(16C)이 형성되어 있다. 본 실시형태에서는, 요철(16C)은 
돌기형상으로 형성되어 있지만, 이 형상은 임의로, 돌기형상에 한정되지 않고, 가로방향으로 복수개의 홈이 형성된 골
함석형상, 상하방향으로 복수개의 홈이 형성된 형상이라도 좋다.
    

도 2로 되돌아가서, 반응조(10)의 안쪽면에는, 배기구(14)의 하부를 덮도록 하고, 반응조(10)의 오른쪽 상부벽면에서 
뻗어 나가도록, 석영유리제의 물방울 수납조(17)가 설치되어 있다.

또한, 반응조(10)의 천정면(10C)을 관통하도록 하여, 제 1∼제 3 히터(20A, 20B,20C)가 그 하단이 웨이퍼 세정폐액
(A)내에 잠기도록 하여 부착되어 있다. 이들 각 히터(20)는 텅스텐제의 히터의 주위를 석영유리관으로 덮은 것이다.

여기서, 제 1 히터(20A)는 상술한 제 1 칸막이판(11A)과 제 2 칸막이판(11B)의 사이에 설치되고, 제 2 히터(20B)
는 제 2 칸막이판(11B)과 제 3 칸막이판(11C)의 사이에 설치되며, 제 3 히터(20C)는 제 3 칸막이판(11C)과 경사판
(16)의 사이에 설치되어 있다. 이에 따라, 각 칸막이판(11) 및 경사판(16)으로 구획된 각 공간내의 웨이퍼 세정폐액
(A)을 약 180∼195℃까지 가열한다.

그리고, 제 1 칸막이판(11A)과 제 1 히터(20A)의 사이, 제 2 칸막이판(11B)과 제 2 히터(20B)의 사이, 제 3 칸막이
판(11C)과 제 3 히터(20C)의 사이에는, 각각 2개의 온도센서(80)가 부착되고, 농축처리중의 웨이퍼 세정폐액(A)의 
온도를 검지하고 있다.

또한, 제 1 히터(20A)와 제 2 칸막이판(11B)의 사이, 제 3 히터(20C)와 경사판(16)의 사이에는, 각각 액면레벨센서
(85B)가 부착되어, 이들에 의해, 반응조(10)내의 웨이퍼 세정폐액(A)이 거의 일정량으로 유지되도록, 제 1 밸브(91)
의 개방정도를 조절하고 있다.
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도 1로 되돌아가서, 원료조(40)는 석영유리로 되어 있으며, 그 하단중앙부근에는, 상술한 폐액주입관(71)이 부착되고, 
이에 따라 반응조(10)와 연결되어 있다. 또한, 원료조(40)의 내부에는, 황산리사이클장치(1)의 외부에 설치되어 있는 
웨이퍼 처리조(100)로부터 이어지는 불소수지제의 원료수송관(75)이 도입되고 있다. 이 원료수송관(75)에는 제 3 밸
브(93)가 설치되어 있다.

또한, 원료조(40)에는, 3개의 액면레벨센서(85C)가 부착되어 있고, 이들에 의해, 원료조(40)내부의 웨이퍼 세정폐액
(A)의 양이 일정범위로 유지되도록, 제 3 밸브(93)의 개방 정도를 조절하고 있다.

농도조절조(50)는 석영유리로 되어 있으며, 반응조(10)의 배출구(13)로부터 이어진 불소수지제의 농축황산배출관(7
2)이 그 내부에 도입되어 있는 동시에, 하단에는, 냉각조(60)까지 이어지는 불소수지제의 농축황산주입관(76)이 부착
되어 있다. 이 농축황산주입관(76)의 대략 중앙부근에는, 제 4 밸브(94)가 설치되어 있다.

    
또한, 농축황산(B)의 농도조절용의 새로운 황산을 주입하는 불소수지제의 황산주입관(77)의 한 끝단이, 농도조절조(
50)의 내부에 도입되어 있다. 이 황산주입관(77)의 다른 한 끝단은 황산리사이클장치(1)의 내부에 설치된 황산탱크(
101)내에 도입되고 있다. 황산주입관(77)의 대략 중앙부에는, 황산수송펌프(77A) 및 제 5 밸브(95)가 설치되어 있
다. 이들에 의해, 반응조(10)에서 얻어진 농축황산의 농도가 소정농도 미만인 경우에, 황산탱크(101)로부터, 황산수송
펌프(77A)에서 황산을 퍼올려, 황산주입관(77)을 통하여 농도조절조(50)로 주입하여, 농축황산(B)의 농도를 소정치
까지 상승시킨다.
    

또, 농도조절조(50)에도, 2개의 액면레벨센서(85D)가 부착되고, 이에 따라, 농도조절조(50)내의 농축황산(B)의 양이 
소정범위로 유지되도록, 제 1 밸브(91) 및 제 5 밸브(95)의 개방 정도를 조절하고 있다.

    
냉각조(60)는 석영유리로 되어 있으며, 상술한 농축황산주입관(76)이 그 내부로 도입됨과 동시에, 하단중앙부에서는, 
웨이퍼 처리조(100)까지 이어지는 불소수지제의 황산수송관(78)이 부착되어 있다. 또한, 이 황산수송관(78)에는, 공
급장치인 펌프(70)가 부착되는 동시에, 더욱 펌프(70)와 웨이퍼 처리조의 사이에 제 6 밸브(96)가 부착되어 있다. 또
한, 냉각조(60)에는, 3개의 액면레벨센서(85E)가 부착되어 있고, 이들에 의해, 내부의 농축황산(B)의 양이 거의 일정
범위로 유지되도록, 제 4 밸브(94)의 개방 정도가 조절되고 있다.
    

이 냉각조(60)내에 저류된 농축황산(B)은 펌프(70)에 악영향을 주지 않는 정도의 온도까지 공냉된 후, 펌프(70)에 
의해 황산수송관(78)을 통하여 웨이퍼 처리조(100)까지 보내지게 된다.

또, 원료조(40), 농도조절조(50), 냉각조(60)에는, 배기라인(79)이 부착되어 있고, 각 조(40,50,60)내에 발생한 수
증기 등의 가스를 황산리사이클장치(1)의 외부로 배출할 수 있도록 되어 있다.

이상과 같이 구성된 황산 리사이클장치(1)를 사용한 황산의 리사이클은 다음과 같이 행한다.

우선, 황산 리사이클장치(1)에, 웨이퍼 처리조(100)를 접속한다. 이 때의 접속은 상술한 원료수송관(75)에 의해 행하
며, 원료수송관(75)의 한 끝단을 웨이퍼 처리조(100)에 연결함과 동시에, 다른 한 끝단을 원료조(40)의 내부에 도입
함으로써 행한다. 한편, 원료수송관(75)의 웨이퍼 처리조(100)쪽에는, 적절히 필터(75A)를 설치해 둔다.

웨이퍼 처리조(100)에서 황산과 과산화수소수를 중량비로 약 85:15의 비율로 혼합한 웨이퍼 세정액(C)을 조정하여, 
이 웨이퍼 세정액(C)을 약 145℃로 가열하여, 웨이퍼를 세정한다.

세정후의 황산농도가 저하한 웨이퍼 세정폐액(A)을 원료수송펌프(75B)에서 원료조(40)로 소정속도로 보낸다. 이 때, 
원료조(40)에 설치된 3개의 액면레벨센서(85C)가 원료조(40)내의 액면레벨을 검지하여, 웨이퍼세정폐액(A)의 양을 
소정범위로 유지하도록 제 3 밸브(93)의 개방 정도를 조절한다.
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원료조(40)내에 일단 저류된 웨이퍼 세정폐액(A)은 여기서, 반응조(10)로 소정속도로 주입되게 된다. 여기서도, 반응
조(10)내의 웨이퍼 세정폐액(A)이 거의 일정량으로 유지되도록, 액면레벨센서(85B)에 의해 액면레벨을 검지하면서, 
검지된 액면레벨에 따라서 제 1 밸브(91)의 개방 정도가 조절되게 된다.

    
반응조(10)내에 주입된 웨이퍼 세정폐액(A)은 우선 제 1 칸막이판(11A)의 하단과 반응조(10)의 바닥면(10A)의 빈
틈에서, 제 1 칸막이판(11A)과 제 2 칸막이판 (11B)의 사이로 이행한다. 여기서, 180∼195℃로 가열된 제 1 히터(
20A)에 의해서, 웨이퍼 세정폐액(A)은 서서히 가열되고, 그 내부에 함유되는 물 등이 제거되기 시작한다. 계속해서, 
가열된 웨이퍼 세정폐액(A)은 반응조(10)의 바닥면 (10A)으로부터 위쪽으로 대류하여 제 2 칸막이판(11B)의 상단
부에서 제 2 칸막이판(11B)과 제 3 칸막이판(11C)의 사이로 이행한다. 여기서, 마찬가지로 180∼195℃로 가열된 제 
2 히터(20B)에 의해, 웨이퍼 세정폐액(A)은 더욱 가열되어 황산의 농축이 진행한다.
    

    
상술한 단계적인 가열에 의해 황산의 농축이 진행한 웨이퍼 세정폐액(A)은 제 2 칸막이판(11B)의 상단쪽에서 바닥면
(10A)쪽으로 대류하여, 제 3 칸막이판 (11C)의 하단과 반응조(10)의 바닥면(10A)의 사이의 빈틈에서, 제 3 칸막이
판(11C)과 경사판(16)의 사이로 이행한다. 여기서, 마찬가지로 180∼195℃로 가열된 제 3 히터(20C)에 의해, 웨이
퍼 세정폐액(A)은 더욱 가열이 계속되어 황산의 농축이 진행한다. 여기서 농축이 진행한 웨이퍼 세정폐액(A)은 바닥
면(10A)쪽에서 다시 위쪽으로 대류하여, 톱칼형상으로 형성된 경사판(16)의 상단부에서, 경사판(16)의 표면에 형성
된 요철(16C) 위를 흘러, 여기서 최종적으로 95% 정도의 농도까지 농축된 농축황산(B)이 된다.
    

이렇게 해서 얻어진 농축황산(B)은 반응조(10)의 배출구(13)로부터 농축황산배출관(72)을 통하여, 농도조절조(50)
로 보내진다.

    
이상의 농축처리하는 동안에, 반응조(10)의 배기구(14)에 연결된 아스피레이터(30)에 의해, 반응조(10)내는 소정의 
감압상태로 유지된다. 또한, 아스피레이터 (30)로 가열에 의해 생긴 수증기 등을 배기관(73)내로 흡인하여, 이것을 다
시 냉각장치(31)에 의해 냉각하여 액화한 후, 측관(73A)을 통하여 트랩조(32)로 저류한다. 트랩조(32)에 소정량 이
상으로 고인 물 등은 드레인관(74)을 통하여 황산리사이클장치(1)의 외부로 배출된다. 한편, 트랩조(32)까지 흡인되
지 않고서 배기구(14)부근에서 액화한 물 등은 반응조(10)의 내벽면을 타고 하강하여, 물방울 수납조(17)에 수납되게 
된다.
    

또한, 농축처리중에는, 반응조(10)에 부착된 온도센서(80)에 의해, 웨이퍼 세정폐액(A)의 온도를 계속 검지한다.

또, 도시하고 있지는 않지만, 반응조(10)내의 웨이퍼 세정폐액(A)에는 질소가스를 소정량 버블링시켜, 적극적으로 수
증기를 방출하도록 하고 있다.

농도조절조(50)로 보내진 농축황산(B)은 새로운 황산을 공급함으로써 농도조절이 행하여진다. 즉, 황산탱크(101)로
부터 새로운 황산을 퍼 올려, 이것을 황산주입관(77)을 통하여 농도조절조(50)내에 주입하여 농축황산(B)과 혼합하
여, 농도를 조절한다. 이 때, 액면레벨센서(85D)에 의해 전액량이 소정량으로 유지되도록 제 5 밸브(95)의 개방 정도
가 조절된다.

이 농도조절조(50)에서는 농축황산(B)의 농도를 약 95% 정도로 조절한다.

농도조절조(50)에서 소정의 농도로 조절된 농축황산(B)은 계속해서, 농축황산주입관(76)을 통하여 냉각조(60)로 보
내지고, 여기서, 약 80℃ 정도의 온도까지 냉각된다. 이 때, 냉각조(60)내에 설치된 액면레벨센서(85E)에 의해, 내부
의 농축황산(B)의 양이 소정범위로 유지되도록 제 4 밸브(94)의 개방 정도가 조절된다.
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여기서, 냉각된 농축황산(B)은 펌프(70)에 의해서 황산수송관(78)을 통하여 웨이퍼 처리조(100)로 보내지고, 과산화
수소수와 혼합되어 웨이퍼 세정액(C)으로서 재생된다.

상술한 바와 같은 제 1 실시형태에 의하면, 다음과 같은 효과가 있다.

    
(1) 웨이퍼 세정폐액(A) 중의 황산을 농축하는 반응조(10)와, 얻어진 농축황산(B)을 웨이퍼 처리조(100)로 보내는 
펌프(70)를 구비하고 있다. 따라서, 웨이퍼 세정폐액(A)에 함유되는 물이나 과산화수소수를 제거할 수 있는 동시에, 
얻어진 농축황산(B)을 웨이퍼 처리조(100)로 보내어, 다시 웨이퍼의 세정에 이용할 수 있다. 더욱이, 웨이퍼의 세정에
서부터, 웨이퍼 세정폐액(A) 중의 황산의 농축, 그리고 농축황산(B)의 재이용까지를 연속적으로 행할 수 있어, 매우 
효율적이다. 이에 따라, 웨이퍼 세정처리비용도 저감할 수 있다.
    

(2) 웨이퍼 세정폐액(A)을 가열하는 제 1∼제 3 히터(20A,20B,20C)를 구비하고 있기 때문에, 가열에 의해 웨이퍼 
세정폐액(A)에 함유되는 물 등을 기화시켜 제거할 수 있어, 농축조작을 보다 신속하게 행할 수 있다.

(3) 도입구(12)로부터 도입된 웨이퍼 세정폐액(A)을 각 칸막이판(11)및 경사판(16)의 사이를 상하로 대류시키면서 
농축처리를 하고 있다. 따라서, 웨이퍼 세정폐액(A)을 안정적으로 가열할 수 있어, 황산을 충분히 농축할 수 있으므로, 
고농도의 농축황산(B)을 얻을 수 있다.

(4) 경사판(16)을 설치하여, 그 표면을 농축황산(B)이 흘러내리도록 하고 있기 때문에, 배출구(13)로 보내질 때의 농
축황산(B)의 표면적이 커져, 약간 잔류하고 있는 물 등의 제거가 한층 더 촉진되게 되어, 농축황산(B)의 질을 향상시
킬 수 있다.

(5) 경사판(16)의 표면에 요철(16C)이 형성되어 있기 때문에, 표면적이 한층 더 커져, 물 등의 제거를 더욱 효율적으
로 행할 수 있다.

(6) 물방울 수납조(17)가 설치되어 있기 때문에, 웨이퍼 세정폐액(A)에서 일단 제거된 물 등이, 다시 농축황산(B)으
로 혼입하여 농도의 저하, 질의 악화를 초래하는 것을 방지할 수 있다.

(7) 농도조절조(50), 황산탱크(101) 및 황산수송펌프(77A)를 설치하여, 새로운 황산을 공급하여 농도조절을 할 수 
있는 장치로 하고 있다. 따라서, 반응조 (10)로 얻어진 농축황산(B)의 농도가 원하는 값보다도 낮은 경우에, 그 농도를 
황산리사이클장치(1)내에서 용이하게 조절할 수 있어, 효율적이다. 또한, 이러한 장치를 사용한 경우에도, 웨이퍼 세정
폐액(A)을 모두 폐기처리하는 데 비하면, 새로운 황산의 사용량은 매우 적게 할 수 있다.

(8) 냉각조(60)를 설치하고 있기 때문에, 농축처리후의 고온의 농축황산(B)을 소정온도까지 냉각한 후, 웨이퍼 처리
조(100)로 수송할 수 있어, 펌프(70)등에 악영향을 미치는 일도 없다.

(9) 복수의 액면레벨센서(85B,85C,85D,85E)에 의해, 반응조(10), 원료조 (40), 농도조절조(50), 냉각조(60)의 액
량을 관리하고 있기 때문에, 농축처리를 소정속도로 충분히 행할 수 있는 동시에, 각 조(10,40,50,60)내에서, 웨이퍼 
세정폐액(A), 농축황산(B)이 흘러넘치는 것을 방지할 수 있다.

(10) 반응조(10)내에 제 1∼제 3 히터(20A,20B,20C)의 3개의 가열장치를 설치하여, 각 칸막이판(11)에 의해서 구
획된 각 공간을 개별로 가열하고 있기 때문에, 효율적으로 웨이퍼 세정폐액(A)을 가열할 수 있다. 이에 따라, 농축처리
를 신속하게 행할 수 있다.

(11) 반응조(10)내에 복수의 온도센서(80)를 설치하고 있기 때문에, 웨이퍼 세정폐액(A)의 이상과열에 의해서 황산
이 분해되거나, 반응조(10)가 부식된다고 하는 문제를 회피할 수 있다.
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(12) 반응조(10)의 바닥면(10A), 측면(10B)을 보온재(18)로 덮고 있기 때문에, 그 단열효과에 의해, 반응조(10)내
의 온도를 용이하게 소정범위로 유지할 수 있다. 또한, 보온재(18)에 의해, 주위의 부재로 열이 전달되는 것을 방지할 
수 있다.

[제 2 실시형태]

본 발명의 제 2 실시형태를 도 4에서 도 6에 기초하여 설명한다. 제 2 실시형태에 있어서, 제 1 실시형태와 동일구성요
소는 동일부호를 붙이고 설명을 생략 또는 간략하게 한다.

도 4에는 제 2 실시형태에 관한 황산 리사이클장치(201)의 개략구성 이 나타나 있다.

황산 리사이클장치(201)는 내부용량이 5리터인 반응조(10)와, 이 반응조(10)에 부착된 가열장치로서의 제 1∼제 3 
히터(20A,20B,20C)와, 흡인장치로서의 아스피레이터(230)와, 내부용량이 2리터인 원료조(40)와, 내부용량이 5리터
인 냉각조 (260)와, 펌프(70)를 주요구성요소로서 구비하고 있다.

반응조(10)의 도입구(12)에는 제 1 밸브(91)를 가진 불소수지제의 폐액주입관(71)이 부착되고, 이 폐액주입관(71)
을 개재하여 웨이퍼 세정폐액(A)이 원료조 (40)로부터 반응조(10)로 도입된다. 이 제 1 밸브(91)가 개방된 상태에서
는 웨이퍼 세정폐액(A)이 반응조(10)로 자동적으로 흘러내린다.

반응조(10)의 배출구(13)에는 농축황산(B)을 농도조절조(250)로 보내는 농축황산배출관(72)이 부착되어 있다.

반응조(10)는 배기관(73)을 개재하여 아스피레이터(230)와 연결되어 있다. 배기관(73)의 대략 중앙부에는, 수냉식
의 냉각장치(31)가 부착되어 있다. 이 냉각장치(31)에는 냉각수관(231A)이 부착되어 있고, 황산리사이클장치(1)의 
외부에서 냉각수관(231A)으로 도입된 물은 냉각장치(31)내를 흐른 후, 다시 황산리사이클장치(1)의 외부로 배출된다.

아스피레이터(230)에는 흡수관(230A) 및 배수관(230B)이 부착되고 있고, 흡수관(230A)에 설치된 흡수펌프(230C)
를 작동시킴으로써, 저수탱크(230D) 내의 물이 아스피레이터(230)를 통과한다. 이 아스피레이터(230)에 의해, 농축
처리중의 반응조(10)내는 흡인되어 소정의 감압상태로 유지되게 된다.

반응조(10)로부터 흡인된 공기는 소량의 황산이 혼합되어 있지만, 이 황산은 아스피레이터(230) 및 배수관(230B)을 
지나는 물에 혼합되어 저수탱크(230D) 내에 축적된다. 저수탱크(230D)에는 냉각수관(231A)이 접속되어 있다.

반응조(10)의 안쪽에는 제 1 실시형태와 마찬가지로, 도입구(12)쪽에서 배출구(13)쪽을 향하여, 석영유리제의 제 1
∼제 3 칸막이판(11A,11B,11C)이 차례로 설치되어, 웨이퍼 세정폐액(A)의 진행방향을 변화시키도록 하고 있다.

제 3 칸막이판(11C)과, 배출구(13)의 사이에는, 제 1 실시형태와 마찬가지 구조의 경사판(16)이 설치되어 있다.

반응조(10)의 안쪽면에는, 반응조(10)의 벽면에서 뻗어나가도록, 석영유리제의 물방울 수납조(217)가 설치되어 있다. 
이 물방울 수납조(217)는 반응조(10)의 내벽둘레방향을 따라 수평면내에서 연속형성되어 있다.

반응조(10)의 천정면(10C)을 관통하도록 하여, 제 1∼제 3 히터 (20A,20B, 20C)가 그 하단을 웨이퍼 세정폐액(A)
내에 잠기도록 하여 부착되어 있다. 이들 각 히터(20)는 제 1 실시형태와 같은 구조이지만, 이들에 의해, 각 칸막이판
(11) 및 경사판(16)으로 구획된 각 공간내의 웨이퍼 세정폐액(A)을 150℃이상 315℃이하, 바람직하게는, 180℃ 이
상 250℃ 이하의 범위로 가열한다.

반응조(10)의 상부에는 제 1 실시형태와 마찬가지로, 복수의 온도센서(80) 및 액면레벨센서(85B)가 부착되고, 더욱, 
배기압력게이지(280)가 부착되어 있다.

원료조(40)는 제 1 실시형태와 같은 구조이지만, 공급관(241)을 통하여 순수한 물(DIW)이 도입된다. 이 순수한 물은 
웨이퍼 세정폐액(A)이나 농축황산(B)이 흐르는 라인 전체의 세정을 위해서 사용된다.
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냉각조(260)는 그 내부에 농축황산배출관(72)이 도입되고 있는 동시에, 하단에는 황산수송관(78)이 부착되고 있다. 
이 황산수송관(78)에는 펌프(70)가 부착되는 동시에, 더욱 펌프(70)와 웨이퍼 처리조(100)의 사이에 제 6 밸브(96)
가 부착되어 있다. 펌프(70)의 작동에 의해서, 농도조절조(250)의 농축황산은 황산수송관 (78)을 통하여 웨이퍼 처리
조(100)에 공급된다.

냉각조(260)에는 복수의 액면레벨센서(85E)가 부착되고, 이에 따라, 내부의 농축황산(B)의 양이 거의 일정범위로 유
지되도록, 제 4 밸브(94)의 개방 정도가 조절되고 있다.

냉각조(260)의 개략구성이 도 5에 나타나 있다.

도 5에 있어서, 냉각조(260)는 각각 석영유리로 형성된 안쪽 밀폐용기(261)와, 바깥쪽 밀폐용기(262)를 구비하여 구
성되어 있다. 이들 용기(261,262)의 사이에는 소정의 공간(S)이 형성되어 있고, 이 공간(S)에는 냉각수관(231A)을 
통해 냉각수가 흐름으로써, 안쪽 용기(261)의 내부에 수납된 고온의 농축황산이 냉각된다.

    
도 4로 되돌아가, 농축황산(B)의 농도조절용의 새로운 황산을 주입하는 불소수지제의 황산주입관(77)의 한 끝단이, 
반응조(10)의 내부에 도입되고 있다. 이 황산주입관(77)의 다른 한 끝단은 황산리사이클장치(201)의 내부에 설치된 
황산탱크(101)내에 도입되고 있다. 황산주입관(77)의 대략 중앙부에는 황산수송펌프 (77A) 및 제 5 밸브(95)가 설
치되어 있다. 이에 따라, 반응조(10)로 얻어진 농축황산의 농도가 소정 농도 미만인 경우에, 황산탱크(101)로부터, 황
산수송펌프(77A)에서 황산을 퍼 올려, 황산주입관(77)을 통하여 농도조절조(50)로 주입하여, 농축황산(B)의 농도를 
소정치까지 상승시킨다.
    

제 2 실시형태에서는, 농축황산(B)의 농도는 주로, 반응조(10)의 내부의 가열온도, 반응조(10)에 공급되는 웨이퍼 세
정폐액(A)의 단위시간당의 양으로 설정된다.

반응조(10)의 바닥부에는 2개의 폐액공급관(202)의 한 끝단부가 각각 접속되어, 황산수송관(78)으로부터 폐액공급
관(203)이 분기되고, 이들 폐액공급관 (202,203)의 다른 끝단부는 폐액탱크(204)에 도입되고 있다.

폐액공급관(202,203)에는 각각 밸브(205)가 설치되어 있으며, 이들 밸브 (205)를 조작함으로써, 반응조(10) 및 냉
각조(260)의 내부에 있는 농축황산이 폐액으로서 폐액탱크(204)에 공급된다.

또한, 폐액탱크(204)에는 액면센서(206)가 설치되어 있다.

원료조(40)에는 배기라인(79)이 부착되어 있어, 그 내부에 발생한 수증기 등의 가스를 황산리사이클장치(201)의 외
부로 배출할 수 있도록 되어 있다.

황산리사이클장치(201)를 구성하는 펌프는 밸브(207)를 개재하여 펌프구동용 에어가 공급되고, 밸브, 기타의 구동장
치는 밸브(208)를 개재하여 구동에어가 공급된다.

제 2 실시형태에서는, 황산리사이클장치(201)는 케이싱(210)에 수납되어 있다.

이 케이싱(210)의 외관구성이 도 6에 나타나 있다. 도 6(A)는 케이싱(210)의 정면도이며, 도 6(B)는 케이싱(210)의 
측면도이다.

도 6에 있어서, 케이싱(210)은 대략 상자형으로 형성됨과 동시에 반응조 (10), 냉각조(260) 및 그 밖의 구성부재가 
수납된 본체(210A)와, 이 본체 (210A)의 아랫면에 설치된 캐스터(210B)와, 이 캐스터(210B)에 근접하여 배치된 스
토퍼 (210C)를 구비하여 구성되어 있다. 케이싱(210)내에 수납된 황산리사이클장치 (201)는 캐스터(210B)에 의해
서 임의의 장소로 용이하게 반송할 수 있게 되어, 스토퍼(210C)에 의해 임의의 장소에 고정된다.
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본체(210A)의 정면의 중앙부 및 왼쪽 상부에는, 케이싱(210)의 내부가 보이도록 하기 위해서 유리 등의 투광성부재
로 이루어지는 창(211)이 2개소 설치되어 있다.

본체(210A)의 오른쪽 상부에는 황산리사이클장치(201)를 작동시키기 위한 장치, 예를 들면, 밸브류, 펌프류를 조작하
기 위한 조작패널(212)이 설치되어 있다. 이 조작패널(212)에는 황산리사이클장치(201)의 모식도, 조작버튼·스위치, 
그 외에, 작업순서도 표시된다.

제 2 실시형태의 황산리사이클은 제 1 실시형태와 거의 동일하지만, 상이한 점을 중심으로 간단하게 설명한다.

우선, 세정후의 황산농도가 저하한 소정온도, 예를 들어, 150℃의 웨이퍼 세정폐액(A)을 원료수송펌프(75B)에서 원
료조(40)로 소정속도로 보낸다.

원료조(40)내에 일단 저류된 웨이퍼 세정폐액(A)은 여기에서, 반응조(10)로 소정속도, 예를 들면, 10분당 2리터로 
주입되게 된다. 여기서, 반응조(10)내의 웨이퍼 세정폐액(A)이 거의 일정량으로 유지되도록 한다.

반응조(10)내에 주입된 웨이퍼 세정폐액(A)은 우선 제 1 칸막이판(11A)의 하단과 반응조(10)의 바닥면(10A)의 빈
틈에서, 각 칸막이판(11A∼11C) 사이를 이행하지만, 150℃ 이상 315℃ 이하의 범위로 가열된 히터(20A,20B,20C)
에 의해서 서서히 가열되어, 그 내부에 함유된 물 등이 제거되어 황산의 농축이 진행한다.

이렇게 해서 얻어진 농축황산(B)은 반응조(10)의 배출구(13)로부터 농축황산배출관(72)을 통하여, 냉각조(260)에 
보내지고, 여기서, 약 150℃ 정도의 온도까지 냉각된다. 이 때, 냉각조(60)내에 설치된 액면레벨센서(85E)에 의해, 내
부의 농축황산(B)의 양이 소정범위로 유지되도록, 제 4 밸브(94)의 개방 정도가 조절된다.

여기서 냉각된 농축황산(B)은 펌프(70)에 의해서 황산수송관(78)을 통하여 웨이퍼 처리조(100)로 보내지고, 과산화
수소수와 혼합되어 웨이퍼세정액(C)으로서 재생된다.

상술한 바와 같은 제 2 실시형태에 의하면, 제 1 실시형태의 (1)∼(6) (10)∼(12)와 같은 작용효과를 발휘할 수 있는 
것 외에, 다음의 작용효과를 발휘할 수 있다.

(13) 물방울 수납조(17)가 반응조(10)의 내벽 주위면을 따라 설치되어 있기 때문에, 웨이퍼 세정폐액(A)에서 일단 
제거된 물 등이, 다시 농축황산(B)에 혼입하여 농도의 저하, 질의 악화를 초래하는 것을 보다 효과적으로 방지할 수 있
다.

(14) 황산탱크(101) 및 황산수송펌프(77A)를 설치하여, 새로운 황산을 필요에 따라 공급하여 농도조절을 행한 경우
에는, 반응조(10)로 얻어진 농축황산(B)의 농도가 원하는 값보다도 낮은 경우에, 그 농도를 간단히 높일 수 있다.

(15) 냉각조(260)를 설치하고 있기 때문에, 농축처리후의 고온의 농축황산 (B)을 소정온도까지 냉각한 후, 웨이퍼 처
리조(100)로 수송할 수 있어, 펌프(70) 등에 악영향을 미치는 일도 없다.

(16) 냉각조(260)를 안쪽 밀폐용기(261)와, 바깥쪽 밀폐용기(262)를 구비하여 구성하고, 이들 용기(261,262) 사이
의 공간(S)에 냉각수를 흐르게 하는 구성으로 하였기 때문에, 흐르는 물에 의해 냉각효과가 높아지는 동시에, 다량의 
냉각수에 용기를 담글 필요가 없기 때문에, 냉각조(260)를 소형화할 수 있다.

(17) 반응조(10)내의 가열온도를 315℃ 이하로 하였기 때문에, 반응조로서 사용되는 부품의 재질이 높은 내화성의 부
재에 제한되지 않으므로, 장치가 대형화, 복잡화하는 것을 회피할 수 있으며, 더욱이, 가열온도를 150℃ 이상으로 하였
기 때문에, 황산농축효율(탈수효율)이 높아, 소기의 효과를 달성할 수 있다.

(18) 복수의 액면레벨센서(85C,85D,85E)에 의해, 반응조(10), 원료조(40), 냉각조(260)의 액량을 관리하고 있기 
때문에, 농축처리를 소정 속도로 충분히 행할 수 있는 동시에, 각 조(10,40,260)내에서, 웨이퍼 세정폐액(A), 농축황
산(B)이 흘러넘치는 것을 방지할 수 있다.
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(19) 아스피레이터(230)는 흡수관(230A) 및 배수관(230B) 내를 흐르는 물에 의해 반응조(10)내의 공기를 흡인하
는 구성이기 때문에, 흡인된 공기에 소량의 황산이 혼합되어 있어도, 이 황산은 저수탱크(230D) 내의 물에 축적되게 
된다. 그 때문에, 황산이 대기중으로 방출되지 않기 때문에, 환경상 바람직하다.

(20) 캐스터가 부착된 케이싱(210)에 황산리사이클장치(201)를 수납하였기 때문에, 장치전체의 반송이 용이해진다.

[실시예]

다음에, 제 2 실시형태의 효과를 확인하기 위한 실시예에 대하여 설명한다.

이 실시예는 용량 5.5리터의 반응조(10)의 내부를 소정의 가열온도(히터온도)로 설정하고, 용량 3리터의 원료조(40)
로부터 반응조(10)에 2리터의 테스트액을 16분에 걸쳐 공급한다. 반응조(10)로 소정시간 가열한 후, 이 테스트액을 
2리터, 냉각조(260)에 보내어, 이 냉각조(260)로부터 샘플로서 샘플용기에 2리터 꺼낸다. 이상의 순서를 20분으로 
1사이클이 되도록 반복한다.

측정은 98%농도로 비중이 1.834인 황산을 기준으로 하여, 샘플용기내의 황산의 비중을 구하고, 샘플용기의 황산의 농
도를 구한다.

테스트결과를 다음에 나타낸다.

[실시예 1]

테스트액; 농도 83.5%로 55℃의 황산

히터설정온도; 190℃

설정온도도달까지 40분

그 결과를 표 1에 나타낸다.

표 1

    테스트액 샘플 1 샘플 2 샘플 3 샘플 4 샘플 5
비중(g/cc) 1.7359 1.7634 1.7662 1.7656 1.7653 1.7636
농도(%) 83.5 87.3 87.7 87.6 87.6 87.3

[실시예 2]

테스트액; 농도 81.7%로 45℃의 황산

히터설정온도; 190℃

설정온도도달까지 45분

그 결과를 표 2에 나타낸다.

표 2
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    테스트액 샘플 1 샘플 2 샘플 3 샘플 4 샘플 5
비중(g/cc) 1.7228 1.755 1.7589 1.7568 1.7563 1.7556
농도(%) 81.7 86 86.7 86.4 86.3 86.2

[실시예 3]

테스트액; 농도 84.6%로 55℃의 황산

히터설정온도; 200℃

설정온도도달까지 55분

그 결과를 표 3에 나타낸다.

표 3

    테스트액 샘플 1 샘플 2 샘플 3 샘플 4
비중(g/cc) 1.7439 1.7703 1.7712 1.7711 1.7706
농도(%) 84.6 88.3 88.4 88.4 88.3

[실시예 4]

테스트액; 농도 91.5%로 120℃의 황산

히터설정온도; 230℃

설정온도도달까지 29분

그 결과를 표 4에 나타낸다.

표 4

    테스트액 샘플 1 샘플 2 샘플 3
비중(g/cc) 1.7933 1.8145 1.816 1.8168
농도(%) 91.5 94.4 94.7 94.8

[실시예 5]

테스트액; 농도 85.2%로 90℃의 황산

히터설정온도; 230℃

설정온도도달까지 37분

그 결과를 표 5에 나타낸다.

표 5
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    테스트액 샘플 1 샘플 2 샘플 3
비중(g/cc) 1.7479 1.7913 1.7924 1.7962
농도(%) 85.2 91.2 91.4 91.9

이상의 실시예로부터, 히터설정온도(가열온도)를 190℃∼230℃의 범위에서는 테스트액이 농축된 것을 알 수 있다.

또, 본 발명은 상기 실시형태에 한정되는 것이 아니라, 본 발명의 목적을 달성할 수 있는 범위에서의 변형, 개량은 본 발
명에 포함되는 것이다.

    
예를 들면, 상기 각 실시형태에서는, 반응조(10)내에, 제 1∼제 3 칸막이판 (11A,11B,11C)을 설치하고 있었지만, 이
에 한정되지 않는다. 즉, 2장 이하의 칸막이판을 설치하여도 좋고, 4장 이상의 칸막이판을 설치하여도 좋다. 또한, 칸막
이판(11)의 배치도 한정되지 않고, 예를 들면, 웨이퍼 세정액이 반응조내를 수평방향으로 꾸불꾸불 돌면서 배출구를 
향하도록, 2개의 측벽 사이에, 한쪽의 측벽으로부터 소정간격을 두도록 하여 설치된 칸막이판을 번갈아 배치하는 구조
로 하여도 좋다. 또한, 경사판(16)을 설치하고 있으나 이에 한정되지 않는다. 즉, 경사하지 않는 수직의 칸막이판을 사
용할 수도 있다. 또, 칸막이판, 경사판은 설치하지 않아도 상관없다.
    

    
상기 각 실시형태에서는, 가열장치로서 히터(20)를 설치하고 있었으나, 설치하지 않아도 좋다. 예를 들면, 감압도를 높
여 상온에서 물이나 과산화수소수를 제거하는 장치여도 좋다. 또한, 반응조(10)의 배기구(14)의하부를 덮도록 물방울 
수납조(17)를 설치하고 있으나, 설치하지 않아도 좋다. 또한, 물방울 수납조(17)를 설치하는 위치는 상기 실시형태와 
같이 적어도, 배출구(13)의 위쪽, 또한, 배기구(14)의 하부를 덮는 것이면 되고, 예를 들어, 측면전체 둘레에 걸쳐서 
설치할 수도 있다.
    

또한, 반응조(10)에 있어서의 도입구(12), 배출구(13), 배기구(14)의 위치는 상기 실시형태의 위치에 한정되지 않고, 
임의로 설치할 수 있다.

상기 각 실시형태에서는, 반응조(10)의 내부에, 제 1∼제 3 히터 (20A,20B, 20C)의 3개의 히터를 사용하고 있었지만, 
이에 한정되지 않는다. 즉, 칸막이판에 의해서 구획되는 공간의 수 등에 의해서 임의의 수로 설정할 수 있다. 또한, 가열
장치로서는 상기 실시형태와 같이 내부에서 가열하는 것에 한정되지 않고, 외부에서 반응조를 가열하는 장치를 사용할 
수도 있다.

기타, 온도센서(80), 액면레벨센서(85B) 등의 수도, 사용하는 반응조에 따라서 적절히 설정할 수 있다.

상기 실시형태에서는, 원료조(40)를 사용했었으나, 이것은 특별히 사용하지 않아도 된다. 즉, 웨이퍼 처리조로부터, 직
접 반응조로 웨이퍼 세정폐액을 주입하는 것과 같은 구조를 채용할 수도 있다.

또한, 상기 실시형태에서는 농도조절조(50)를 설치하고, 농축황산(B)에 새로운 황산을 주입하여 농도조절을 행하고 
있으나, 반응조에 있어서의 농축처리만으로 충분한 농도의 농축황산을 얻을 수 있는 경우에는, 농도조절조를 특별히 설
치하지 않아도 된다.

또한, 상기 실시형태에서는, 냉각조(60)를 설치하고 있었지만, 특히 설치하지 않아도 된다.

상기 각 실시형태에서는, 반응조(10), 원료조(40), 농도조절조(50), 냉각조 (60), 냉각조(260), 칸막이판(11), 경사
판(16)의 재질로 석영유리를 사용하고 있었지만, 이에 한정되지 않는다. 즉, 고온의 농황산에 접촉하더라도 부식되지 
않는 기타의 재질을 채용할 수도 있다.

또한, 상기 각 실시형태에서는, 냉각장치(31)로서 수냉식의 것을 채용했었으나, 이에 한정되지 않고, 공냉식의 냉각장
치를 사용하여도 상관없다.
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또한, 펌프(70)를 사용하고 있으나, 이에 한정되지 않고, 예를 들어, 다이어프램 펌프 등을 사용할 수도 있다.

기타, 본 발명을 실시할 때의 구체적인 구조 및 형상 등은 본 발명의 목적을 달성할 수 있는 범위내에서 다른 구조로 하
여도 좋다.

    발명의 효과

    
본 발명에 의하면, 웨이퍼 세정폐액중의 황산을 농축하는 반응조와, 얻어진 농축황산을 웨이퍼 처리조로 보내는 공급장
치를 구비하고 있다. 따라서, 웨이퍼 세정폐액중의 물이나 과산화수소수를 농축 제거할 수 있는 동시에, 얻어진 농축황
산을, 웨이퍼 처리조로 보내어, 다시 웨이퍼의 세정에 이용할 수 있다. 더욱이, 웨이퍼의 세정에서부터, 웨이퍼 세정폐
액중의 황산의 농축, 그리고 농축황산의 재이용까지를 연속적으로 행할 수 있어, 매우 효율적이다. 이에 따라, 웨이퍼세
정처리비용도 저감할 수 있다.
    

(57) 청구의 범위

청구항 1.

황산 및 과산화수소수를 혼합하여 이루어지는 웨이퍼 세정액중의 황산을 리사이클하는 황산리사이클장치로서,

적어도 도입구 및 배출구의 2개의 개구부를 가지며, 상기 도입구에서 도입된 웨이퍼 세정처리후의 웨이퍼세정폐액중의 
황산을 농축하여 농축황산으로 한 후, 이 농축황산을 상기 배출구에서 배출하는 반응조와, 상기 농축황산을 웨이퍼처리
조로 보내는 공급장치를 구비하는 것을 특징으로 하는 황산리사이클장치.

청구항 2.

제 1 항에 있어서, 상기 반응조에는, 상기 웨이퍼 세정폐액을 가열하는 가열장치가 설치됨과 동시에, 가열에 의해 상기 
웨이퍼 세정폐액으로부터 발생하는 기체를 배기하는 배기구가 형성되고,

이 배기구에는 상기 기체를 흡인하는 흡인장치가 설치되어 있는 것을 특징으로 하는 황산리사이클장치.

청구항 3.

제 1 항 또는 제 2 항에 있어서,

상기 반응조의 내부에는, 상기 웨이퍼 세정폐액의 진행방향을 바꾸는 복수의 칸막이판과, 이들 칸막이판보다도 반응조
의 배출구쪽에 설치되어, 상기 농축황산을 표면을 따라 흐르는 경사판이 설치되어 있는 것을 특징으로 하는 황산리사이
클장치.

청구항 4.

제 3 항에 있어서, 상기 경사판의 표면에는 요철이 형성되어 있는 것을 특징으로 하는 황산리사이클장치.

청구항 5.

제 1 항 내지 제 4 항 중의 어느 한 항에 있어서, 상기 반응조는 이 반응조의 천정면에 부착한 물방울이 상기 농축황산
에 혼입하는 것을 방지하는 물방울 수납조를 가진 것을 특징으로 하는 황산리사이클장치.

청구항 6.
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제 1 항 내지 제 5 항 중의 어느 한 항에 있어서, 상기 농축황산에 새로운 황산을 공급하는 것을 특징으로 하는 황산리
사이클장치.

청구항 7.

제 2 항 내지 제 6 항 중의 어느 한 항에 있어서, 상기 반응조내의 가열온도를 150℃ 이상 315℃ 이하로 하는 것을 특
징으로 하는 황산리사이클장치.

도면
도면 1
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도면 2
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도면 3
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도면 4
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도면 5
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도면 6

 - 22 -


	문서
	서지사항
	요약
	대표도
	명세서
	도면의간단한설명
	발명의상세한설명
	발명의목적
	발명이속하는기술및그분야의종래기술
	발명이이루고자하는기술적과제

	발명의구성및작용
	발명의효과


	청구의범위
	도면
	도면1
	도면2
	도면3
	도면4
	도면5
	도면6



