oot pOPIS VYNALEZU | 259353

REPUBLIKA (11) (B1)

K AUTORSKEMU OSVEDCENIU

(51) Int. CL4
€ 018B17/62
(22) Prihldsené 05 02 85
(21) {(PV 780-85)

et

(40) Zverejnené 15 03 88

URAD PRO VYNALEZY | (45} yydané 15 03 89
A OBJEVY

(75)
Autor vynélezu GASPIERIK IVAN RNDr., BENZA JOZEF ing., KOTUPANOV BORIS ing.,
HUSAR STEFAN dipl. tech., BRATISLAVA

(54) Spésob vyroby kyseliny sirovej kvality pre mikroelektroniku

1 2

. Kysliénik sirovy ziskany tepelnym vytes-
nenim z olea sa absorbuje v kyseline siro-
vej pre mikroelektroniku a/alebo vode &is-
toty pre mikroelektroniku, pritom sa zvySu-
je koncentrdcia absorpénej kyseliny sfrovej.
Opatovnym zriedenim vodou &istoty pre mik-
roelektroniku je upravovand na poZadova-
nd koncentrdciu. Kyslitnik sirovy pouZiva-
ny k absorpcii v Kkyseline sirovej a/alebo
vode &istoty pre mikroelektroniku je ¢&iste-
ny filtratnymi zariadeniami. RieSenie je
moZné pouZit v elektrotechnickom priemys-
le,
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Vynélez sa tyka vyroby kyseliny sirovej
pre mikroelektroniku, ktord je vhodna pre-
dovietkym na vyuZitie v planarnej techno-
logii vyroby integrovanych ohbvodov.

Vyroba kyseliny sirovej je jedna z najroz-
Sirenej8ich vyrob v chemickom priemysle.
V stéasnosti je najpouZivanej$i spdsob pri-
pravy kvalitnej kyseliny sirovej termickou
oxidéaciou siry na kysliénik siriéity, ktory sa
katalyticky oxiduje na kysliénik sirovy, a
tento je kontaktnym spdsobom absorbova-
ny v cca 98 % kyseline sirovej. Takto pri-
pravend kyselina v8ak eSte nespliia poZia-
davky na ¢istotu nutnid pre pouZitie v pla-
narnej technologii pri vyrobe integrovanych
obvodov.

V sutasnej dobe sa pripravuje kyselina
sirovd pre tieto Gfely Cistenim od chemic-
kych primes rektifikdciou a nésledne od he-
terodastic mikrofiltrdciou cez naroéne za-
riadenia obsahujtice filtratne sviecky s vel-
kostou 6k 0,2 aZ 0,45 um.

Nakolko beZne pripravovand kyselina si-
rovd obsahuje rddové 108 aZ 107 heterodas-
tic na jeden liter v&c¢Sich ako 0,5 um je ich
odstrafiovanie mikrofiltraciou z kyseliny si-
rovej velmi ndkladné.

Samotnéd rektifikdcia kyseliny sirovej je
velmi energeticky nédroény proces.

Uvedené poznatky boli derpané z nasle-
dovnych prdc a materidlov: E. O. Stepun a
kol. — Metddy poludenija osobo ¢&istych ne-
organi¢eskich ves€estv. Moskva —  1969;
Katalog fy Sartorius 1984; Katalég fy Milli-
pore 1983; Katal6g fy Merck — Selectipur
MOS 1983 a Kataldg fy Carlo Erba Montedi-
zon 1983.

Stdasne boli robené pokusy o ¢iastotne
vycistenie koncentrovanej kyseliny sirovej
vyrabanej z dymovych plynov ziskanych z
tavenia a zapekania sirnikovych rid. V tych-
to kyselindch sa v8ak nachddza velké mnoZ-
stvo taZkych kovov, hlavne ortuti. Ich od-
straiiovanie je popisané v anglickom paten-
te 6 215 z roku 1884 ako i v americkych pa-
tentoch 314548 (z roku 1885) 1891294 (z
roku 1932) a 3145080 (z roku 1964), kde
si popisované spdsoby ich odstraiiovania
pomocou rozpustnych sirnikov reagujicich
na nerozpustné sirniky tychto kovov, ktoré
sii nasledne odfiltrované. Podobne aj v pa-
tente USA 3 826 819 (z roku 1974) od Orlan-
dinyho a Larzona je popisany spdsob &iste-
nia kyseliny sirovej za pomoci sirovodika.
Vo v8etkych tychto opisanych spdsoboch st
okrem praS$nosti najvécSie taZkosti s filtra-
ciou nerozpustnych zvyskov.

Vo v8eobecnosti pri priprave kyseliny si-
rovej premenou SOz na SO3 cez 16Zko V205
je dfinnost tejto katalytickej oxidAacie cca
97 % takZe kyselina sfrova obsahuje znat-
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né mnoZstvo SO2 {cca 80 aZ 1260 ppm)],
ktoré sa pracne odstrafiuje prebubldvanim
suchého vzduchu cez jej.objem.

Hore uvedené nedostatky odstranené spo-
sobom vyroby kyseliny sirovej pre mikroe-
lektroniku, podstata ktorého je v tom, Ze
sa do vysokodéistej kyseliny sirovej pre mik-
roelektroniku resp. v pociatofnej fédze do
vody ¢istoty pre mikroelektroniku (s para-
metrami 18 MQcm~! a filirovanej cez - filt-
raéné zariadenie s pérmi 0,2 pm]), absorbu-
je filtrovany kysliénik sirovy ziskany vytes-
nenim z olea a sufasne sa takto ziskanéa
koncentrovanéd kyselina sirovd riedi na po-
Zadovani koncentrdciu opidt vodov &istoty
pre mikroelektroniku.

Vynélez je moZné vyuZit na vyrobu Kky-
seliny sirovej pre mikroelektroniku, ktoré
nédjde vyuZitie hlavne pri vyrobe integrova-
nych obvodov a inych elektrotechnickych
stidiastok v elektrotechnickom priemysle.

Priklad 1

Z 23 % hmot. olea bol zohriatim vytesne-
ny SO03, ktory bol cez filtradné zariadenie
privedeny do absorpénej banky, kde bola da-
nd 98,4 % hmot. kyselina sirovd kvality pre
mikroelektroniku. Pri cirkuldcii absorp&nej
kyseliny sirovej sa zvySila jej koncentra-
cia na 99,5 % hmot. T4ato kyselina bola néa-
sledne zriadend vodou ¢istoty pre mikroe-
lektroniku na koncentréciu 96,2 % hmot., a
mala nasledovné parametre: odparok 3
. 10~* % hmot., sirany 4 . 10~* % hmot., taZ-
ké kovy 3 . 10~° % hmot., chloridy 3 . 1076
perc. hmot., litium menej ako 16~¢ hmot.,
horéik menej ako 3 . 157¢ % hmot.

Pociet Castic v 1 1 o velkostnom intervale:
1 aZ% 5 ym bol 9670
5 aZ 25 um bol 350
nad 25 um bol 36

Priklad 2

Postup bol rovnaky ako v prvom pripa-
de, avSak pocas absorpcie SOz sa kontinuél-
ne priddvala voda &istoty pre mikroelektro-
niku, a tak sa udrZiavala konStantnd kon-
centrdcia absorp&nej kyseliny v rozmedzi
98,3 a7 98,6 % hmot. Suasne bola tito ky-
selina odoberand a doriedovand na koncen-
traciu 96,3 % hmot. pri siasnom chladeni
zariadenia vodou. Takto ziskané kyselina si-
rovd mala nasledovné parametre: odparok
2 . 1074 % hmot., sirany 2 . 10~49% hmot.,
tazké kovy 3 . 107> % hmot., sodik 4 . 105
perc. hmot., draslik 2 . 10~% % hmot., vdpnik
1676 % hmot., horéik menej ako 3 . 105 %
hmot,
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Podet &astic v 1 1 o velkostnom intervale: 5 aZ 25 um bol 937
1 aZ 5 ym bol 6 354 nad 25 ym bol 84

PREDMET VYNALEZU

1. Sp6sob vyroby kyseliny sirovej kvali- 2. Sposob podla bodu 1 vyznadujici sa
ty pre mikroelektroniku vyznacujici sa tym, tym, Ze pripadné nefistoty strhdvané plyn-
7@ sa oxid sirovy tepelne vytesneny z oleo nym oxidom sirovym sa zachytdvaja filt-
zavadza do vody a/alebo zriedenej kyseliny rom.

sirovej kvalit pre mikroelektroniku.
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