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dolne:
"Procedimlento peia la obbtencidn de silicio

Uersra-pure”.

PUCHIINY ,Conpagnie de Froduits Chimiques et Wlectro=
netallvrgicues, entidad francesa,domiciliada en 23 Rue

ralgac, Yarls, francia.

Ll silicio destinade a 12 construccidn de
Gispositivos electrdnicos tales como diodos o transistorcs,
debe ser perrectamentie puro y presentarse en una forpa &
partlr de la cusl sex f4cil preparar monocristales,

Se preparé,por lo general, este gilicio extra-

puro Doy descomposicidn térmica o reduccidn en fase aseosa

. ) o " enteonces
de un compuesto que cowbenga silicio. wgte se deposita

va sea sobre lus paredes misres del recipiente en el cue
tiene lvgar la descomposicidn, o y& sey sobre unos soportes

sélidos de materias diversas. Je pone asl en contacto



fatimo con cvarzo, carbure de silicio, metales refractarios
tales cemo el tdntalo, el niobio, el tungstens, el molibde=
no, €tces. o con gilicio muy pPure febricade durante una

operacidn precedente,

()]
S

Cuandto el silicic extra~pure se deposite
sobre otra materia tal como las que se han citado anterior-
menive, es indispensable separerle de su soporte, lo cual
es uu@ operacidn dificil, porque el silicio ev muy

adherente al soporte y es prédciicamerite imposible evitar

]

10. fracciorar el depdsito durante esba separacién. For otra
parte, las manipulaciones necesérias llevan cénsig;o el
rieszo G aportar impuresas que pueden ser perjudiciales
a la calilcad del giliclo, sun en can“uidades muy reducidas.

los sopoites que no sewn el silicio pueden
15. aporsar de por si impurezas; egbo sucede parﬁiculaxmen‘té
con les sobnrtes de cumrzo naAtural que son netanente menos
puros que el silicio depositado en su superficie. suvn cuando
el Qfenomano sea lento, es necesario tener en cuenia la
difusidn hacia el silicio de las impurezes contenidss en
20, este soporte.

Ta presemte invencidn,que resulta de leg

iivesiigaciones de ionsieur rFaul lhCLL, permite evitar

estos inconvenientes. Tlene or objeto la referida
invencidn v procedimlento de ejecucid de depdsitos de

silicio extra~puro sobre soPorte, que consiste en proveer

o
Ut
.

prévianaste al expresado soporie de wn revestimie.to
continmuo y regular de une materiz de elevada pureza.
Seglin una fommd preferente del presente

invento, este revestimieénto Prévio del soporte se roaliza
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en silice muy puiw, pero la invencidn no se limita & este
nodo de revesiinmiento ;' se¢ puede wevesiir préviwente el

S v

sopoxte, por ejsuple, con dxido de tdn MUy pulo o con
cualquier otra materia de elevads pureza.

Guando ol revestimiento prévio del soporte
deba estar constituido por silice pura, se puede adoptar,
por ejewplo, como materiza prime que suminisitre la silice,
tetzecloruro de siliclo, tricloresilenc, dlclornsilano,
monoclorosiluno o cudlquler obio vepoyr de compuesto

Liclado o ungba une mezcla de eshos compuesios. Seba
naterda ﬁrima se purdiifice préviane.te con tanto cuidade como
8i ceiuviers destinada a la produccidi de silicie semnl-
conductor,

Para peslizar esbe revestimienbo se vaporiza,

' oy

por ejemplo, triclorvosilano en uns coryviente de

SABeS
portadores, tales como arxpdn, hidrdseno, helio, nitidgeno

¥ sc euvia esia corrlewts guseosa hacia la superiicie a

revesticv. Sinultdnesmente se dirige hacla esia superiicie

s}

otra corrlenie de gages inertes tales como los que se han
enuaerado anterloraente, pero saturados prévianente de vapor
de agua, de prefevencia a wna temperutura superior a 4n2 {,
4Ll agua utilizada es vn agva degmineraliyada My pusa,

que tiene wnu regisiivided elevade ,por ejemplo superior

a 12 megohmios .,

Be contimia la operacidn hasta que la SUp eI~
ficie del scporle se cubra con una pelicule continuea Y regui-
Jar de sflice. Cuando se na teminade el revestimiento,
la plesa revestida se seca lentaneiste, después se calienta

1

a wna temperaitura comprandide enbre 800 v 1000%. Be puede
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ficie asi presureda,

la dispesicidn de las liesmdas de corrientes

) pueden

de yases que llevan los vapoves/variar segin la forma
del soporbe, Por ejemplo, cuundo se desea realizar el
depdeito de silicio en el interdox de un turo cilindrico
cuyo didmetro es relativamente reducido con relacidn a la
longitud, se pueden conéucir las corrientes de zases porta-
dores por dos tutos paralelos de didaetro mds reducido
colocados en el eje del tubo; pudiendo desplazarse el
conjunbo por todu Ja lomgitud del mencionsmdo tubo.

wegun otra forma de ejecucidén del invento,
ge puede Quendr une mezcla de hidrdgeno 7y de vapores de
compresios siliciados tales como el triclovosilanc y el
tetracloruro de silicio, y dirigir la llama hacia la
supsriicle & revestir,

Pare efectuar sobre el soporte un revestimienw-
to de dwido de tutalo, se pueden reenplazar los compuestos
siliciados Por vepores de pexi-i;acloru.ro de tdntalo periec-

tameie puro que se transforma en Sxido de tfutalo en Jla

Los depdsitos de siliclo obtenidos to bre un

6]

oporte préviapente provisto de un revesbimieudto sesli Ja
presente lnvencidn , pueden desprenderse fdeilmenite de su
soparte desnuds e enfritwiento y permsiecen imtactos sin
1‘-omp<:rsé. Cuasdo la form& del soporite lo permite, se
pueden , pres, obbener bloGues de siliclo compacto y

voluningso cwyo wpese undterio puede zlcanzar varios
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diversas segun la demande de los usvarios; vor ejenplo,

cili..dros de 3 & 8N milimetros de didielro que tengan longi. -
tudes que pueden exceder de 400 milimetros, prismas Toligo=
nales que beugsu secclones rectas de 2 x 2 mum. y nés, y
longitudes cue puelen eoxceder de 400 milimetios.

sgbes barzetes de siliclo poligoneles o
cilindricas pueden ubtillizarse directaneite para el

efinsdo en zona flotemte o para la fabriczcidn de mono-
crigtales. Tos pequeilos didmetros pueden utilizarse iguale
mente nara counstituir un filamento que sirva pars el

. de gilicio | A
cepcesito/a partir de vwa {ase gageosa.

Ln une forma de ejecucidn del presenté invento,
el soporte puede ser un hilo de metal con punbto de FPusidn
elevedo tal como tungsteno, molibdeno, tdntalo, niokio,
ebc,. . que vé revestido con una capn de sflice muy pure,
Por uno de los medios. desciilitos anberiormente. #l silicio
depogitado sobie este soporie se obbiens en Tforma de una
harreta que se puede separar del Lilo soporte gin romperla
gracias @ la fragilided de la cape de silice intermedis.

Be obticne asl una bafxeta perdosada con un agujero

central que puede & su vez tratarse vor el procedimiehto'

de purificecién por zous flotaute desiués de haber alimiusdo
la silice yper disolucidn con 4dcildo fluorhidrico.

Ia inve110i511 tiene ipgualpente por objeto 1a
obtencidn Ge depdsitos de siliclo compactos excepcionale
neinte puros y perfectamente sanos fabricados con arreglo

al procedinmiento descrito anteriomente, asi como 128
3
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barretas de silicio de tedos los diduetros y de cuvalesquiera
longitudes cortudas de eshios dendsitos.,

Ios ejenplos que vieien a contimacidn,que no
son en modo alguno limitativos, permitirdil comprender el
invento con méds Tacilidad.

WALI0 T -

| 41 o a revestir es de silice opgea, su
longitud es de 1 metro y su diduelro interior de 50
milimetros, =1 revestimiento de s{lice muyy pura se realiza
a la temperatura ambiente.

3e hace llegar al interior del Hubo una
prinera corriente de hidrégeno de un caudsl de 1500 litros
hora cargado de 1000 gramos hora de tebracloruro de silicio.

Una segunde corriente se compone de nitrégeno
saiurado de vapor de wgua a la Gomperaturae de 502 C. Su
caudzl =s de 300 litros por hoxa. Ia duracidn de la opera-
clén es de 30 minutos.

Degpués de inverrupcidn de lus dos cerrientes
gageosas se procede al secado progresivo del revestiniento
de sllice pure con elevecidn de 209 G. a 9502 C. en
cuatro horas, |

Se procede después al depdsito de sflicio sobire
este revestiniento utilizando un procedimiento conocido,
¥y se ortlene un vloque de silicio muy puro, perfechtamente
s&no, de un pPego de 1500 gramos que se separa fdcilmente
de su tuito soporte gracies a la fragilided del reves=-
tTilanicuto de sflice.

T
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Ia superiicie a revegilyr es un tubo de 1,400
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ma. de lougitud y de 50 mnm. de dldnetro inberior.
Se prepvara una mezela gaseods consiituida
esenclalmente por nidvegeno y clovosilaios tales como

s la proporcidn es de 1 mole. de silanos

wl

wi C1 y 91 HC1
4
por 8 moles de hidrdgeno.

Bsta megela gaseosa circula por un Hubo de
silice de 12 mm..de digaetro; a la sulida del tuko, se
inflana , la llana as! producide desprende un abumdante
humo de sflice muy Fina que se dirige hacia el tuto 2
revegtir., <n 2 o 3 mimutos se obliene solre la superiicie
interna del tubo un depdsito de silice adherente. Se
procede despuds al depdsito de silicin sobre este reves-
timiento por descomposicidn témice de triclorosilanc.

Je obtlene un Lloque de sillclo compacto, muy suno, en el
oue se coria, con ayudd de un taladro de corona dispantada,
une barreta de silicio de 15 milimelbros de didmetro vy de
450 milfuetros de longibtud, que se somehe al refinsdo por
fusidn de zona.

H O 1 A

Descrita suficientenente la naturaless del
invento,usi como la manera de realizaerlo en la prdciica,
debe nacerse constdr'que las disposicilones anteriormente
indicudas son susceptibles de modificuciones de detalle,
en cuanto no alteren sL principio fundumental. Tambien ge
hace conster que sl inveuto correspoide & unz solicitud
de peteute preseitada en irancia con fecha 9 de Diciembre
de 1958 n? 781.176,acosiéndose, por lo t®nto, 2 los bene-
Ticios que conceden los Convenilos Internaclonales en vigor

y gie.do lo cue cousbtivuye la esencis del referido inveuto
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v por lo que se solicita Pateute de Invencién, por 20
afipg en uspafin: ¥ ¥Frocedinmlento para la ovtencidu de silicio
extra-puro”; caructerizdndose por lo siguiente:

) 12, . Yrocedimiento para la obbtencid:y de silicio
extra~puro, caracterizéndose porgus se efectdan sobre
soporte depduitos de siliclo extra-pure ,compacios ¥
voluminosos, fdcilnente separables del sovorte, dotande

prévianente a este soporte de un revestimiento continuo N

regy

wlar de vn paterizl de elefzada Pareza y descomponiendo
después al contaclo de este soporte un compuesio siliciado
muy pure en fage de vapor. '

g2,- Frocedimiento, sepun reivindicacidn 18 ,
caracierizado poraue ¢l revestimiento del sovorie eéi:é
constituido tor wn depésiﬁbo de gilice extza-puia.

3%.~ frocedimleuto,segun reivindicueidn 18,
caracterizado ﬁnorque el revestiniento del soporte se
realiza enviando simultdnesmeate. soire lu supersicie del
referido Soporve ung corriente de vapores de compuestos
siliciados erragtrados wor un ges inerte, y una scguda
corriente de gus inerbe saturado de vapor de agua.

42, - Frocedimlento,gesun relvindicscidn 1,
caracterizdado porque ¢l depdsito dc silice sobre
e1> soporbe se efectla quemando wns mezcla do hidrdgeno
v de vapores de compuestos siliciados y dirigiendo esta
llama haciz la su.perficie a revestir,

52.- Irocediniento segun reivindicaciones 38
é 4%, caracterizdudose vorque los compuestos siliciedos
utilizados paru reuligar el revestimiento conbinuo de

silice se han purificuds préviane.te con tambo cuidedo
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como si estuvieran gegbincdos & ls produccidin de silicis
gepi-conducher.
6.~ Procediniento,segun reivindicacidn 3a ,
caracterivdndose porgue para mturar de vapor de agus la
5. segu.tu corivlente de gas inerte, se utilize un 2 u8 desmine-
ralizada muy pura que tenga wie resistividad de preferencia
superior & 10 megohmios.
7%.~ Procedimiento pare la obbeicidu de
silicio extra~puro; tal y como queds substarciclmente
10, descrito en le presente nemoria, que consta de nueve Lo jas,

escritas 2 méquine por vna sola care.

T D1C. 4854,

Hadrid,

PECHINGL \,C grfe de Froduits Chimiques
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