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La presente invencidn se refiere a un método pa—
ra producir carburo de silicio cristglino, y en particular
2 un método para controlsr la forma y/o lg estructura del -

carburo de silicio.
5 Se conocen diversos métodos para producir carbu-
| ro de silicio cristalino, que puede presentar diversas es-
tructuras cristayinas, por ejemplo la estructura cristali-
na clibica y diversas estructuras cristalinas hexagonales. :
Ademds, un cristal individual de carburo de silicio creci—g
10 ;do puede estar compuesto por capas alterngtivas de difereg?
Etes estructura. Véanse, por ejemplo, Philips Res. RepOﬂtS,g
§;§, 161-274 (1963); Philips Technical Review, 24, 1814183 é
(1962/63); Philips Technical Review, 26, 187-189 (1965);

vy la patente briténica 1.015.844, que describen en detg—— g

15 1le diversos métodos para hacer crecer cristajes de carbu—;

1

ro de gilicio, y las clases de estructuras que resultan,

.y el contenido de las cuales publicaciones quedsg incorpo-

rado gguil a titulo de referencia. Como se describe en es-
tas publicaciones, en un método conocido, haciendo uso de ;

20 descomposicibn o reaccidn térmicas, por ejemplo, se hace

ecrecer el carburo de silicio a partir de compuestos que

4

contienen silicio y carbono, n»or reacciones quimicas a ‘tem:
‘peratura relativemente alta. Las sustenciss de partida es-:

tén frecuentemente en estado gaseoso, y en las sustgncisas 5
B i
25 :de partida el silicio y el carbono regueridos pueden estarg
‘presentes en un compuesto, por ejemplo en un alcdhilsiland

; . ; : !
0 en un alcohilsilano sustituido total o parcialmente con ;
‘halbgeno, o en compuestos diferentes, por ejemplo un hidrg;
.carburo y un silagno o un sileno halogenado. Los compuestos
- 1
i

30 'de partida pueden experimentar descomposicitn térmica, y

£
1
i
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' se pueden proporciongr otras sustanciass, tales como hidrb-
{geno, aue tomen parte en lg reaccidn. Bl carburo de sili- .
?cio resultante, que es depositado en un soporte calentado;
ipuede tener forma de cgpa compacta, o puede consistir en
;gran ndnero de cristales méé 0 menos separados. En general,
festos cristales tienen estructura ciibica, que en muchos cg
isos estd miy maclada. pdemfs, pueden comprender reglones
‘crecidas como modificaciones hexaegonsgles.

También se puede producir carburo de silicio me-
'diante reaccidn entre carbono y silice, preferiblemente |
‘en hidrbgeno. Bn este caso se forman productos gaseosos
;que pueden hacer que el carburo de silicio se deposite g
?cierta distancig de lgs sustancias de partida. Ademis. se
%pueden formar cristales de carburo de silico por recrista-
lizacidn a temperatura muy alta, en un espacio encerrsdo eh
:carburo de silicb, como se describe en la patente EE.UJ. f
;nQ 2,854,364, de Lely. En este Ultimo procedimiento, las %
étemperaturas usadas son mayores de 20002C, por ejemplo
;2,50090. Asi se obtienen cristales hexagonales en Fforma de%
placa, que estan uniformemente desarrollados en ls direc~ '
;cién lateral. Ia meyor parte de estos cristales presenta
?la estructura 6H (véase la momenclaturs en lg publicgcidn

EPhilips Research Reports), pero ciertos cristgles podrian

Eestar compuestos también por capas altermativas de estruc—

! z
fura diferente. El uso de la reaccidn entre carbono y si-

lice, especialmente cuando se efectia a gran escals, de |

ila forma conocida como procedimiento Acheson, produjo ge- -

i

ineralmente la formacibn de agrupaciones o rgcimos poli-

H

cristalinos, pero taubién se podian formar cristales hexa—i
{

i
|
1

] 1

;gonales bastente bien definidos, en huecos de esty masa,

§ 345029
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Ea tenperaturas mayorses de 20002C.

Lg patente briténica-sugirié el calentamiento
de carbono y silice a temperagturas comprendidas entre
1375 y 15009C, en atmdsfera de hidrdgeno y nitrdgeno, a
ung presidn ligeramente reducida, lo cual, bajo condicio-
‘nes favorazbles, podria tener como resultsio la formacidn
‘de oristeles en forma de alambre, que tienen didmetros
del orden de micras. Dado que estos cristzles en forma de .
‘alambre solo fueron obtenidos en una atmbsfers Que conte-
iia nitrdégeno, esteban fuertemente conitaningdos con nitrb-

.geno, que es dgdor en el carburo de silicio, de forma que

:de esta menera solo se podien obtener cristales tino n.
§

iAsf, las posibilidedes para usar estos cristales para fines
ide dispositivos eléctricos o electrbénicos son limitadas.

Para diversos usos no eléctricos, las dimensiones de log
cristales alargados obtenidos son relativamente pequefias. i
‘También se obtienen cristales en forma de glambre entatmq§;

h
H

feras de hidrdgeno puro, usando silice y carbono comc sus—

;tancias de partida, preferiblemente por separsdo. Bl car-
;buro de silicio se formg por reaccidn del carhono con §a7
por de silicio y/o monbxido de silicio (Si0) gaseoso, ob-
?tenido por reduccidn del dibxido de silicio (Sioz) vsado.
ELos cristales en forma de alambre obtenidos tienen general
imente estructurs olbica. Los didmetros de estos cristales
‘también son relativemente pequefios, es decir, del orden de

§
1 .
10,1 a 1 micra.

j . .
Por estos métodos de la téenica anterior, pare-

‘ce que la forma 0 estructura del carburo de silico produ-
.cido dependig del método de produccibn usado, produciendo |

géstruoturas diferentes los diferentes métodos., Ademds ,mu— §

& A b ik 3




_chas de lss estructuras resultentes solo se podfan obte—
.ner de forma incidental respecto al método usado, lo gue,
inﬁ tanto, no era una técnica en que se pudiese confiar
:para reproducir ls -estructura en producciones masivas.

5 Un objeto de la presente invencidn es un método
para controlsr la formg y/o la estructura de los cr&stales
ide carburo de silicio, duranie su produccidn. Otro objeto‘
‘de la invencibn es un método para hacer estructuras o fore
%mas especigles de carburo de silicio, hasta shora obteni-

10 ?das solo incidentalmente y de forma no reproducible, de
iforma en que se pueda confiasr y sea reproducible. Otrq ob~
;jeto de la invencibn es un método para obbtener largoé‘fi—,
‘lamentos cristgyinos de cgrburo de silicio, de longiﬁﬁd,
§anchura y espesor adecundos, de manera que presentan gran |

15 ,resistencia para el uso, por ejemplo, en materiales estrqgi
“burales de refuerzo. Otro objeto es un método para hacer
?crecer filgmentos de carburo de silicio, de espesores al ‘
menos iguales a 10 micras, con longitudes de algunos cen- °
‘timetros. Otro objeto mas es proporcionar un método para
20 hacer coristeles de estructurs alargada, cuyas propiedales
geléctrieas pueden ser hechas g medida, de la forma que se
fdesee, ¥y que también pueden contener uniones p-n.
| Estos y otros objetos de la invencidn se consi-~
Sguen efectusndo el crecimiento de los cristaleé de carbu- :
25 Ero de silicio en presencia de un elemento especigl que in-
?fluye sobre la forma y/o estructura de los cristales, el
;cual elemento se denominag en 10 sucesivo modificador del
;crecimiento. Algunos elementos pertenccientes al grupo :
{TIT B del sistema periddico, grupo que comprende 10S ele=

30 ‘mentos escandio, ytrio, lantinidos, tembién denominados

o 345029
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diendo nitrégeno, los cristales con estructuras de wurtzita

;tlefras raras, y actinio, han mostrado propiedades dé mo-'
“dificacidn del crecimiento, pero mientras que el cerio e
ytrio pueden mostrar tgles propiedades solo en pequefio
grado, se han obtenido resultados especislmente buenos
usando lantano., En particular, se ha descubierto que cuag‘
-do se produce carburo de silicio a temperaturas comprendi
‘das entre 1000 y 20002C, la presencia de lanteno puecde
“producir lag formacién de la modificgcibn wurtzita del cagi
‘buro de silicio, con gran rendimiento. Ia temperatura més;
favorable para la formacidn de tgl estructura esti comprqg
dida entre 1250 y 16002C. También se ha hallado que cusn-
do también se afiade aluminio, los cristales con estractu- %
éras de wurtzita se pueden formar mis fAcilmente g urg tem—:
;ueratura relativamente baja, dentro del imtervalo entes 1n:

l
.dloado, por ejemplo entre 1250 y 14002C, mientras gue. anari
l

‘'se pueden formar mgs féeilmente a una temperstura relati-

vamente alta, por ejemplo de 1400 a 16002C., En este dltimo

intervalo, cuando se afiade gluminio, principslmente se- ;or
man, en general, cristales de unag estructurs dlferente, ess
decir, de estructura 4B, y estos cristales pueden ser manu-:
factufados de gsta forma con gran rendimiento y de formg %
?eproducible, Para hacer crecer cristales de carburo de ai;
Elicio a temperaturas comprendidas entre 1000 y 20002C, co-
émo se ha descrito antes, lo mejor es hacer uso de métodos’
Ede reaccibn quimica, estando preferiblemente comstitufdas

las sustancias de partida por silice y carbono, y efectudn

Edose preferlblemente el tratemiento térmico en una atmbsfe

:ra que contenga hidrdgeno. Sin embargo, también se pueden

usar otrgs sustancias de partida, por ejemplo sustancias |

‘gasecsas de partida, como es también sabido.

| -s- 345029
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Se debe observar que las diversas estructuras

‘ cristglinags de carburo de silicilo tienen diferentes pro-

. piedades eléctricas, tal como su intervglo o desnivel

- energético y lag movilidad de sus portsdores de carga. Por
ejemplo, la estructura de wurtzita del carburo de silicio
tiene la deseable propiedad eléectrica de poseer el mayor

. intervalo energético hallado haste ahorg entre todas las

festruoturas de cgrburo de silicio, es decir, 3,3 eV, Los

‘cristales semiconductores de gran intervalo energético

son muy Utiles en lg mgnufactura de dispositivos semicon-

;ductores, por ejemplo dispositivos para gltas temperatu-—
: También se ha descubierto que la presencis de

;lantano causg un tremendo crecimiento de filamentos c¢ crig
‘tajes alargados de carburo de silicio, que preferiblemente
‘se forman a temperatura mgyor de 20002C. Un intervalo de
étemperaturas particularmente adecuado em el comprendicdo

{entre 2200 y 26008C, En este caso, se obtienen cristales
t .

;alargados que tienen didmetros considerablemente may ores
?que los obtenidos por los métodos antes descritos paré( _
iproducir cristales en forma de alambre. Los cristalesrébég
;tenidos comprenden una pequefia cantidad de lenteno, en ge-
%neral de 5 a 100 ppm. A estas altas temperaturas, los ‘
icristales de carburo de silicio se pueden formsr en un es-—E
%pacio 0 cavidad que tenga una pared de carburo de silicioc |
| .
calentada. EL silicio y carbono son transportados desde lg
masa de carburo de silicio que forma la pared para los

.cristales que creccen en el espacio. Se proporcilong un ggs
fproteotor que puede consistir en un gas inerte, preferible

i
1

\mente a presién aproximedagente atmosférica, aunque tam--

'

"3

g
3
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"bién se pueden usar presionee menores, e incluso presio—-—
‘nes mayores. Aungque los métodos normsles de recristpliza=
¢idn pueden producir cristales de 10 x 10 x 1 mm3, en pre-—
sencia de lantano se han obtenido filamentos de, por ejem#
5 .plo, 50 x 0,1 & 0,002 mn3, cuya longitul solo ha estado 1i
?mitada hasta ghora por la longitud de la cavidad en que '
"fueron hechos crecer. Tales filamentos son muy fuertes, y§
“tlenen importantes gplicaclones pgra reforzar o dar mayor
éresistencia a materiales tales como plisticos, vidrio y
10 -metales, para producir materigles compuestos que tienen
?pooo peso y gran resistencia mecénica g altas temperstu—
%ras, de la mismg forma que las fibrss de vidrio hen .veni-
ido siendo ussdes en la técnica anterior nars reforzar -0
fdar mayor resistencis a mgterigles pléasticos. Tales mghe~
15 iriales reforzados con fibra son dtiles en toda splicacién
éestructural en que sean deseables los materiales de gran
.resistencia y poco peso. Véase, por ejemplo, el artioulo
\de M. L. Yaffee titulado "Los materiales compuestos ﬁrg;
ésentan vasto potencial para estructuras", ea "Ayiati&p'.
20 iWeek and Space Technology", 3 de Mgyo de 1,965. Tales Ei;
31am.en‘cos de carburo de silicio deberisn resultar Gtiles

itambién en la fabricacidn de vidrios muy resistentes, in- ;

crustando los filgmentos dentro del vidrio.

Mediante la invencidn se pueden manufacturar

i s b Sirte e

25 gcristales tanto de tipo p como de tipo n, para ser usados
.en dispositivos semiconductores. Ademis, se ha hgllado que
la composicibn y contenido de impurezas activas tiene efec
;to sobre la forme de la seceibn recta, en la téenica de lai

recristalizacidn. Por ejemplo, cuando se fabrican crista-

30 ‘les tipo p alargados, por adicibn de gluminio, la forma

345029
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i

de log cristales es mas tipo cinta, mientras que los cris-
tales tipo n se fabrican por adicidn del nitrdgeno, dador,
y tienen forms de glauwbre o agujs, con secciones rectas
mas © menos cireulares. Desde luego, ce pueden afiadir en
sucesidn impurezas dadoras y aceptoras bien conocidas, pa-
ra Obtener uniones p-n. Entre lags operaciones de usar las
diferentes impurszas, el carburo de silicio puede ser on-
jfriado hasta una temperatura menor de 20009g, lo que per-
mite controlar mejor el Area de crecimiento epitaxial en
la subsiguiente operacién de cristalizacibn. Entretanto,
el espacio de cristalizacidn puede ser libocrado de la im.
;pureZa usada en la operacidn anterior, 1o que %iene como
resultado la formocibn de uniones p-n més abruptas. En el
icaso de que se hogan crecer cristales tipo p por adicibn
gde aluminio, aceptor, los cuales cristales tienen mas o
imenos forma de cinta, y que luego se afiala un dador, por
bjemplo nitrbgeno, para obtener matorial tipo n, el mate-—
rial tipo n crece por un lgdo o ambos lados de la supsrﬁi-§
‘cie de los cristales que tienen forma de cinta, en la7§ié :
;recoién de su espesor, de manera que s6 obltlene una estr@gf
%tura np o npn. Tgublén se puede afiadir wn dafor en una p:ié
gmera operacidn, y un aceptor en una segunia operacidn. i

t

i Los cristales asi obtenidos pueden jener anchu-

ras y espesores del orden de 0,01 a 0,1 mm, y longitudes

del orden de centimetros,

i

i A continuacidn se descrivirdn varios ejemplos de’
realizaciones de la invencidn, por Peferencia al dibujo

4

‘adjunto, donde: la fig. 1 es una vista diagramdtice en seg!

icibn vertical, de una formg de gparato para producir Cris-|
i 1
i

tales de carburo de silicio por recristalizacibn; la fig.

2 es una vista disgramatica en ssccildn vertical, de un apa’

.. 345029




i
i

% rgto para producir cristales de carburo de silicio por
;reapcién quimica a partir de silice y carbono; las figs. .
;3 g 6 son vistas en seccidn recta, ilustrgndo diversas
meneras en gue se pueden utilizgr los cristales de oarburé
de silicio; las fizs. 7 y 8 son vistas en seccidn recta,
%y lg fig. 9 es parite de ung vista en planta, de £ilamentos
‘de carburo de silicio que tienen unidn p-n. :
| En el gparato que se muestra en la fig. 1 se iné
i

‘cluye un tubo 1 de vidrio de cugrzo, dispuesto vertical-

10 .mente, en el que se pucde disponer de una atmbsfers de la

Tcom9031016n deseada. Dentro del tubo 1, sobre un u0porte
;3, se sitla un crisol 2 de grafito, cilindrico. En el cen
ltro de su base 4, el crisol. 2 tiene una porcidn 5 @ae se

H

prolonga hgclag gbajo. Bn el crisol 2 se proporciong como

15 zforro de la pared una masa cilindrica 6 de carburo de si- :
licio. Las dimensiones del cilindro 6 fuerons 100 mm de %
;longitud_ 70 mn de didmetro exterior, y 45 mm de diéme+ro
‘interior. Bl ecilindro 6 de carburo de silicio estd uOPOf“
tado por la base 4 del crisol. Bl erisol 2 esti cublecqo

20 por une tepa 7 de grafito, que descansa de forma suelta &

..........., P v

bre el crisol, y permite la difusidn de gas enire el esPar
‘cio 8§ limitado por el tubo 1 y la cavided 9 encerrada por i
‘el cilindro 6. E1 tubo 1 esti rodeado por un arrollamientog
10 de alta frecuencia, gl nivel del cilindro 6 de carburo g
25 de silicio. Para aislar térmicamente de forms satisfacto- é

ria el crisol 2, este dltimo estd incrustado en una masa

afeltrada de grafito (que no se muestra), que tiene pro--

piedades satisfaetorias de aislamiento $érmico.

Cuando el crisol 2 es calentado en ung gtmdsfe-

30 ra de gas protector, por ejemplo haciendo flml:a gjon por

4.X1.67 - 10 -
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el tubo 1, dando energla al arrollamiento de altg frcé&eﬂQ‘

', 1
' lﬂ‘l.l mu

cia, por ejemplo hasta 25002C, se forman de maners conoci-

'da, dentro de la cavidad 9, cristales de carburo de sili-

cio en forma de placa, que se adhieren a la pared interior

del cilindro 6,

Ejemplo 1

Sin embargo, segfn la invencibn, antes de mon-

tar el gparato descrito, se dispojen em lg porcidn hundi-

da 5 del crisol 2 gproximadsmente 3 g de una carga 11 con-
'sistente en bxido de lmmteno (La203) pulverulento o granu~
lar. En el ejemplo, el cilindro 6 consiste en carburo de
fsilicio my puro, sinterizado, obtenido, por ejemplo, por
ipirblisis de metbiltriclorosilano en hidrdgeno, a 1.5002C.
;Durante el montaje, el crisol 2 se dispone, resgpecto al
farrollamiento 10de glta frecuencia, de manera tal que la
'parte en que estd inclufdo el anillo 6 de carburo de sili-
cio esté situada dentro del arrollamiento 10, y la porcibn
‘hundida 5 por debajo de este srrollsmiento. Después del :

montaje, primero se reemplazs €l aire por argon a presitn -

*atmosfﬁrica, y luego se cglientg el crisol 2 comunlcanao energia

‘al arrollamiento 10 de alia frecuencia, de manera que el
;cilindro 6 alcanza una temperatura de gproximadamente

;259090. Al cabo de 4 horas, se enfria el conjunto y se re-,
;ﬁira el crisol 2. Sobre la pared interior del cilindro 6, ‘
illenando completamente el espacio 9, se han formado crig- 5
gtales ind.oros de carburo de silicio, con forma de cinta, -
~§en forma de filamentos que tienen longitudes del orden de

centimetros y didmetros del orden de 10 a 100 micras.

3 -
z -2 345020
!




Ejemplo 2

Se obtuvieron resultados similares calentando
;durante 3 horas a 25508C, teniendo los filamentos formg-—
fdos unas longitudes de hasta 5 cm, una anchurg de aproxi—;
madamente 100 micras, y un espesor de aproximsdamente 20 :

5 imleras.

Ejemplo 3

En este ejemplo, durante el cglentamiento, se

‘efiadibd al gas 10 % en volumen de nitrdgeno, y ls mezela

.resultente fué llevada por el tubo 1, en vez de solgmente |

‘argon. Se obtuvieron crisiales alargados tipo n, que te—
arg y Q

‘nian dimensiones aproximademente similares en lg direecdidn!
10 _ :

‘de su anchura y en la direccibn del espesor, y gque son ﬂelg

“orden de 10 g 50 micras. ‘
: ]
i
b4
H

Ejemplo 4

En este ejemplo, el cilindro 6 se formd sinteri-

zendo carburo de silicio verde clarc, obtenido por el pro~§
15 ‘cedimiento conocido de Acheson. El bxido de lantano fué %
:reemplazado por 5 g de una mezcla de tierras raras dispo- i
mble en el comercio, consistente en gproximsdsmente la mi—z
tad de lentano y 5 g de polvo de carbono. Despuds de caleg§
oy durente 3 horas a 25002C, en atmbsfers de argon que
20 contenia 1% de nitrdgeno, el espacio 9 de cristalizacibn

estaba completamente lleno de filamentos verdes, en forug

‘de aguja, de longitud hasta 5 cm ¥ espesor de aproximadaé'

mente 50 micras. 3 4 5 0 2 g

4.XT.67 : -
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Bjemplo 5

En este ejemplo, el cilindro 6 fué obtenido com-
- primiendo silicio y carbono, en relacidn en peso igual a
1l:1, en forma de polvos, mezclados con un aglutinante,por
- ejemplo gomg ardbiga. En la parte 5 del crisol 2 se dispu-
.sicron 6 g de una mezclg de 6xido de lantano y carburo de
~aluminio, en relacién en peso igual a 1l:1. Primero se efeg
.tud el calentamiento a 14509C dursnte 2 horas, para conver
4ir el tubo 6 en carburo de silicio. Iuego se elevd la tem
‘pergtura hasta 25000C. Al cabo de 3 horas habian crecido
gunos filamentos de carburo de silicio, en forma de cinta,
con longitud hasta de 5 cm, anchura hasta de 1 mm y.espe{

l

‘sor de gproximadamente 10 micras.

Ejemplo 6

En este cagso, el tubo & fué formado comprimiendo
‘ung mezcla de grena y carbono, en relacidn en peso iguel a

314:1° En la parte 5 del crisol 2 se dispusieron 3 g de 6xi-

§do de lentano. Tras calentar en atmdésfera de COy durante
'3 horas a 170090, la mezcla de arena y carbono fué conver—
étida en carburo de silicio. ILuego se elevd la temperatura

‘hasta 25002C, Al cabo de 3 horas, el espacio de cristgli-

: s
izaciln estabe completamente lleno de filementos de longi- |

tud hasta de 5 cm.

Ejemplo 7

i
.

Bn este caso, el cilindro 6 estaba compuesto por§

i
3

‘de lantano, en relacibn en peso gproximadamente igual g

iwua,ﬁm_,‘“7345@29_

icarburo de silicio muy puro, sinterizado, La carga 1l esta|

|
I

t
)

¢
i

|
i
!

ba compuesta por una mezcla de carburo de aluminio y 6xido!

{



i1:1. Se situb argon puro en la atmbésfera, y la temperaturs

éde calentamiento fué 25002¢C. Se obtuvieron cristales tipo
?p alargados, que tenian sﬁstancialmente forma de cintg y
tenian espesores del orden de 10 micras y andhufas del or—
‘den de 100 micras. Después, le carga 11 fué sustituldg pof
una cargs consistente en solgmente 6xido de lanbano, y el.
.cilindro 6, con los cristales en forma de cinta crecidos
dentro de é1, fué iratado de nuevo segin el métddo descri{
o del ejemplo 3. Se halld que los cristales originales, ;
10 en formg de cinta, habian crecido especiglmente en lag Gi- i
reccidn del espesor, habiendo crecido material tipo n so- E

bre el material tipo p. Huchos cristales tenfan una scre-

cidn de material tipo n solo en una superficie, pero ctros.

‘eristales tenian una acrecidn en gmbas superficies del ma-
15 terial original tipo p que tenia forma de cinta.

Las adiciones preferidas son gluminio y nitrbge~

;no, ve que estas sustenclas no solo influyen sobre las prgg
‘piedades de conductividad, sino también sobre el creeimiagé
to de las dimensiones transversgles de los cristales. Elalé
20 minio G4 origen a la formacidn e cristales en forma de cig%

ta, relativamente snchos, mientras que en presencia de ni-:

trégeno se forman cristales més estrechos, mis en forma de;

‘aguja. El orden de sucesidn en que se gplicen estas adicio

;nes apenas influye sobre las secciones rectas de las8 eYmm

25 fructuras en forma de cinta asi obtenidas.

Si, como se muestra a escala sumentads en la vig’

]

ta en seccifn recta de la fig. 7, se forma primero un cris:

]
‘

tal 51 en forma de ointa, conteminado con gluminio, lg .
;acrecidn 52 epitexial, ‘més estrecha, conteminada con ni-

30 ;trégeno, se extenderad a 1o largo de un plgno en el Areg de!

la unibn. Sin embargo, si se invierte el orden de sucesidn

4.X1.67 _ | -14-345@29
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‘ Qﬁﬁiﬁ%
.y, como se muestra en la vista en seccidn recta de la fig;—-
'8, se forma primero un cristal 53 conteminsdo con nitrbdge-
no, gue tiene una seccidn recta mas o menos ovgleda, el
‘carburo de silicio 54, contaminsgdo con gluminio, crecerd
‘epitaxialmente sobre aquel, mis zl1lj de 1a anchura del
‘oristal 53. Bn ambos casos se obtiene la estructura que

.se muestra esquemiticamente en la vistg en plantsg de la
fig. 9. 21 carburo de silicio contaminado con aluminio s
'indica en ella como 51 (54), y el carburo de silicio con=-
taninado con nitrdgeno se indica como 52 (53), de la mis-
ma forua que en las figs. 7y 6.

Los cristales obtenidos se pueden usar en la ma-
nufgctura de diodos por divisidn en porciomes Ge longitud :
Eaﬂecuada, ¥, Si se desea, eliminando las partes delgadas |
aue se proyectan hacia los lgdos, mediante chorro de gre-
na, y aplicacidn de contactos Shmicos a las partes 51 (54)
¥ 52 (53).
: Los cristales se pueden usar ademas como filamen;
508 para otros fines, por ejemplo como refuerzo en materia
les compuestos. Parg este ultimo fin puede ser favorable
fla formg especial de seccldn recta, una parte media rela—
Etivamente gruesa que se proyecta hacia los lgdos formando
‘bartes con mayor o menor conicidad.

f Be pueden usar otros dadores adecuadods, por ejem:
iplo fésforo, o aceptores, por ejemplo boro, para obtencr |
%cristales de conductividad tipo n o tipo p, rasgectivamen~£
te, 0 para obtener cristgles que tienen uniones p-n.

v

Ejemplo 8

i
§ Una mezcla de 3 g de bxido de lantenc y 3 g de

icarburo de aluminio es introducida en la parte 5 del cri-

. 345029
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10,5 litros/min de argon, y luego se mantiene dura te 4 ho=

irag.una tempergtura de 25508C, mediante el arrollamiento

10. Asi se depositan sobre la pared del tubo 6 unos oris—;
19

tales de SiC tipo p, en forma de cinta, que %ienen 5 x 1
portadores de carga por cc. HBstos cristales en forma de

cinta tienen una longitud de hasta 40 mm, una gnchura de
hasta 1 mm, y un espesor de hasta 50 micras. Subsiguiente-:
mente, se reduce la temperatura, ge retirg el carburo de §
aluminio s6lido, y se lava el dispositivo con argon a tem—;
peraturg de 19002C, para eliminar del espgecio de cristali-§
zacibdn, en lg medidag de lo posible, los residuos de Al,

Tuego se reemplaza el argon por nitrbgeno, y se eleva la

-temperatura hasta 25502C. En 4 horas se deposita sobre los

-cristales tipo p en formg de cinta, en muchos casos solo f
por un lado, en toda su longitud, un carburo de silioioAdeé
-tipo n que tiene lO20 portadores de carga por cc, un espe-
'gsor de hasta 20 micras ¥y una enchura ligeramente menorvqueg

1a del crista% substrato tipo p subyacente, que se muestrd
‘en las figs, 1y 3. :

Se debe observar que el diimetro interior del ci'

.
¥

‘lindro de carburo de silicio usgdo en estos ejemplos fué -,

1
‘gproximadsmente 45 mm, y que el crecimiento en la direccibn
; !
‘longitudingl de los cristales, que seria la transversal !

del cilindro, estaba por ta,to limitedo por el temafio del %

: :
icilindro. Se han hallado cristales que crecieron tanto co-!
: . !
mo hasta el lado opuesto del cilindro y lucgo se doblaron |
glrededor de lg cavidad 9, debido a que crecieron mas en

la direccibn longitudinal. Por tapto, se puede esperar

g’ e e e meraew

‘que se obtendrin cristsles mis larg0s cOn aparatos mayores:

- - 345029
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uﬂ

L
’ ?f*n‘fmfﬁf‘
Ak = .N‘,.’, -

especislmence con una cavidad 9 més grande.

BEn los métodos de produccidn antes deseritos a
titulo de ejemplo se usd unag ginbsfera gaseosa o presidn
atmosférica. Sin embargo, como se ha mencionado sntes, se
jpueden usar, en principio, atubsferas a presibdn mayor o me
nor, alternstivamente.

Resnecto a la estructura de los cristales de car
‘buro de silicio obtenidos, se debe observar que estos cris
7ﬁales tenian generalmente ls cstructura 6, pero aue tamn—
‘bidn se hallgron otras estructurgs gque también sc pueden -
formar usando el método de recristalizacién conoeido. Mas
‘en particular, se halld un crecimiento-epitaxial, en forma
gde cinta, de estructura cibica (blenfa de cinc) sobre un -
;maierial cristalino alargado, originalwente hexagonal.
| Mas especialmenfe, egte sobre-crecimiento cidbico
se puede obtener de forma reproducible cuando, tras la for

macidn de los cristales substrato en forma de filamento, de

)

fcarburo de silicio hexsggongl, en un espacio que tiene una f
;pared calentada de carburo de silicio, ¥y en presencig ée
ilantano, a temperaturas de 2300 a 26002C, el espacio es -
?enfriado rapidamente hasta temperaturas menores de 190090,:
?en presencia de lantano en la atmésfera de oristalizaoién.:
%Se deposita un sobre-crecimiento coherente, en formg de - '
-cinta, de silicio ciébico, que tiene aproximadsmente la mig?

ma longitud que el cristal substrato. ;
: i
« 2 - N . M ra . :
Lo formacidn de un sobre-crecimientoaibico se - i
promueve mas enfriando ripidamente en presencig de gitrd— |
‘geno en el espacio de cristalizacion.
Cuando se retiran los cristgles substrato hexg-

i . - : :
:gonales, por ejemplo por corrosion o frotamiento, se pueden

| 345028
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" obtener cristales clbicos de SiC que tienen una longitud

misma en la tecnologia de semiconductores, por incorpora- -

nicas conocidas. Mediante tales téenicas se pueden incor-

.de unos pocos centimetros y un espesor de 5 g 20 micras.
Cuando se eafizde aluminio a le atmbsferas se obtienen snchu-

ras de hasta aproximademente 1 mm, mientras que la adicibn

de nitrdgeno produce anchuras de ungs pocgs décimas de mi-

limetro. Lags propiedades deseadas de conductividaed pueden

ser comunicadas a estos cristales, seglm el caso, tras di-

vidirslos en partes mis cortas, de manera conocida por si

.
]

cibn, en la reticula, de Atomos que determinan las propie

dades de conductividad, en lg medida en que estos crista~ |

i
H

les no hayen obtenido ya estas propiedades en lg fase ga- !

. i
seosa, durante su formacidn. Es evidente que tembién es-
i

‘posible obtener uniones v-n en los cristales medionte téo=:

porar también Stomos que influyan sobre otrgs propiedades

i
i
?
del carburo de silicio. i
. i

s N . ]

Mends, los cristales cuya varte cubica se ha de!

i
i

Jado combinada con los cristales substrato hexagonales, se;

i
3

pueden usar como uniones heterozéneas, y también en esie -!

1
*

caso se pueden modificar las propiededes de incopporacidn

1
i
H
:

de otros 4tmos durante o después de la formacidn de los -
cristgles. Desde luego, los cristajes tembién se pueden -

i
!
usar, debido a sus favorables propiedades mecénicas, de lal
forma antes descrita, por ejemplo en materiales compues-

tos,

]
«
i
t

Bjemplo - 9

Se introduce en la parbe 5 del crisol 2 ung mez-.
cla de 3 g de éxido de lantano y 3 g de carburo de aluminio.

Se hage pasar por el dispositivo una corriente de 0,5 litros

345029
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' /min de argén, manteniendo durante 4 horas una temperatu-

.ra de 25009C, mediante el grrollgmiento 10, Se depositan
sobre la pared cel tubo 6 unos oristales de carburo de si

licio tipo p, en forma de cinta, que tienen 5 x 1019 por-~

‘tadores de carga por cc. Bstos cristsles hexagonales en -

forma de cinta tienen longitudes de hasta 40 mmn, anchuras
de hastg 1 mm y espesores de hasta 50 micras. Subsiguien-
temente, el conjunto se enfria, se refira el carburo de -

gluminio s6lido, y se lava el disposgitivo con una corrien-

~te de arfon oue contiene 0,1% en volumen de nitrdgeno. -

Luego se eleva la temperatura hasta 26500C, y después se
ireduce répidamente hasta una temperaturs menor de 19002C,
ipor desconexidn del arrollamiento 10. Sobre los cristales
ghexagonales en forma de cinta, y sustancialmente sobre to:
?da su longitud, se deposita epitaxialmente carburo de gili
.cio cubico, que tiene 1017 4tomos de nitrégeno por ce, y
jque tiene una anchura liseramente menor que la de los CPlS
{tales substrato, y un espesor de hastg 20 micras. Los crla
jtales substrato hexagonales, gue tienen mgyor conductivi- .

‘dad, pueden ser retirados de los oristales cibicos tipo n,

'por corrosifn electrolitica con 4deido fluorhidrico.

Bjemplo 10

Se introducen 5 g de dxido de lanteano y 5 g de _%
gcarburo de sluminio en lg parte 5 del crisol 2, y se hace %
;paSar por el dispositivo una corriente de 1 litro/min de
éargén. Se mantiene durante 4 horas una tempergtura de -
;25509C. Entonces se depositan sobre lg pared del tubo 3 -
gunos cristales tipo p hexagonales, que tienen longitudes ~;
,de hasta 40 mm, anchuras de hasta 1 mm y espesores de has- i
’ta 50 micras. :

. 345029
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1265000, y luego se reduce rapidsmente hesta una tenperatu—
‘Ta inenor de 19002C. Entonces se deposita epitaxialmente s_g'
bre los cristales substrato hexggonales, en tola su longi-
tud, una cinta ligersmente mas pequeiis de carburo de sili-
eio clibico, cue tiene un espesor de asproximafanente 20 mi-
cras.
| Asi se obtiene un cristal en forma de cinfa, que
tiene en toda su longitud una unidn heterogénea entre car-
10 buro de silicio ciéibico tino p y hexagonal tipo p. Bn ambosé
ledos de la unidn se aplican capas de contacto consisten—
tes en una aleacidn de oro aue contiene 5 % de tintalo y :
;5 ¢ de aluminio, por deposicidn de vapor y nucvo calentg-
miento a 14002C, Finalmente, el cristal en forma de cints, i
15 &3 subdividido mediante una sierra de alambre de pasta de

H

dismente, formando gran nimero de diodos de 1L mm x O,1 mm,:

i

Biemplo 11

t

Se introducen 3 g de Oxido de lantano en lao par-§
20 te 5 del crisol 2, y se mantiene durante 4 horas ung 'l;emp_e:;_i

ratura de 255020, en una corriente de argon que contiene

€

10 % en volumen de nitrbdzeno, y que se hace pasar a velo=— :

‘cided de 0,5 litros/min. Se forman cristales de carburo de:
'silicio tipo n hexsgonal, en forma de alambre,que tienen
25 longitudes de hasta 40 mm, snchuras de hasta 0,3 mm y es— |

“pesores de hasta 30 micras. Tras enfirar lentamente ¥y acla

rar con argon puro, se introducen en el corisol de 2 g 3 &
de carburo de gluminio., Imego se eleva la temperabura a

126002C, tras 1o cupl se reduce ripidamente lg temperaturs

30 haste una temperatura menor de 19002C. Se deposita epita-

_ 345029
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‘xiglmente carburo de silicio tipo p cdbico, en toda ia

‘l )

ilongitud de los cristales substrato ya formados. EL cris-
"tal compuesto en forma de cinta asi obtenido es trabado
sfinalmente de lg forima descrita en el ejuplo 10, formando
.gran nimero de diodos miniatura de la clase que tiene una
unién heterogénes de carburo de silicio clbico p y hexago-

l’lal Ne

Ejemplo 12

Se introducen 2,5 g de Gxido de lagntano en la

parte 5 del crisol 2, y se mantiene durante 4 horas una

ftemperaﬁura de 25002C, en una corriente de 0,5 1litros/min

de argon. Se forman cristales de carburoc de silicio hexa-
goneles, en Fformg de alanbre, que tienen longitudes de hagf
ta 40 mm, anchuras de hasta 0,3 mm y espesores de hasta 30,
&icraso Tras gumentar la temperatura hsosta 26508C y en——
friar répidamente hasta ung temperaburs menor de 190690,
Ese formen en toda la longitud de los cristgles subztrato
ya formados un crecimiento epitaxial de carburc de silicio:
clbico ane tiene un epesor de sproximadguente 30 micras.
Loz cristales substrato hexagonales son retirados por ras-—;
bado. Los cristales cdbicos obtenidos, en forma de cinta,
:son calentados luego a 2400¢C dursnte 1 hora, en una cavi—:
ﬁaﬂ 9 de carburo de silicio (véase fig. 1), en una corrieg;
ie de argon que contiene 10 % en volumen de nitrbdzeno, ha—?
biendo carburo de boro presente en la parte 5 del crisol 24
Durante este calentamiento relativemente corto, no se con--i
vierte sustancialmente nada de carburo de silicio clbico
ien carburo de silicio hexagonal, y se difunde boro y nitpéé

i

fgeno a los cristales. Debido al hecho de que el boro se di!

345029
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isilicio, estos elementos penetren en los cristales hasta

profundidades diferentes, formsndo en ellos uniones p-n.

Con referencia a la fig. 2, se describird a con-

) 2 . “ ’ - . . .
~tinuacion un ejemplo de un método para producir cristales

~de carburo de silicio por reaccidn quimica, a temperatura

‘menor de 20002C, En el gparato que se muestra en la fig.

:2 se incluye un tubo 21 de vidrio de cuarzo, dispresto —-— .

‘verticalmente, en el gque se puede crear la atmbsfera desgé
‘da. Dentro del tubo 21, sobre un soporte 23, se dispone ;
un crisol 22 de grafito, cilindrico. El crisol 22 de graﬁi
fto tiene una base 24 mas gruesa, y puede estar cubierto %
‘por ung tapa de grafito en la que se practica una aberturé
central 25. A través de esta sberturs 25 se hace pasar un g
étubo 26 de pirografito, de pared delgada, que esta cerra- E
%do en su extremo inferior y sgbierto en su extremo superiori
‘hasta cue su extremo inferior esté situado aproximadaménte
;en el centro de la cavidad 29 definida por el crisol 22.

jEl tubo 21 estd rodesdo por un arrollamiento 30 de alta |
gfrecuencia, ¥y el crisol 22 se dispone, respecto g este;

%arrollamiento, de %al menera que el arrollamiento 30 rodee
Ea la base 24 del crisol. Para obtener un aislamiento térmi
i

ico satisfactorio, el crisol 22 esth rodeado por una masa

iafeltreda de grafito (que no se muestra).

Ejemplo 13

Se dispuso -una carga 31, que contenig silice,

sobre la base 24 de grafito del crisol, y luego se montd

¢l dispositivo que se muestra en la fig. 2. Subsiguiente-

H

mente se hizo pasar por el tubo 21 hidrbgeno gaseoso a prej

.. 345028
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fsién atmosférica. Cuando la carga 31 era cuarzo puro,'se
Eformaron cristales en forma de alambre, de carburo de si-
;licio cibico, a temperaturas de, por ejemplo, 15002C y
‘més. Sin embargo, seglin la invencilén se afiadid bxido de
lentano. Asi, el material 31 contenia dibxido de silicio
;y sesquibxido de lantano (La203), por ejemplo, en relacidn
‘en peso lgual a 10:1. La corriente gascosa consistente en
‘hidrogeno a presidn atmosférica fué hecha pasar por el tu
ébo, y se comunicd energia al arrollamiento de alig frecueg_
;cia, como resultado de lo cual se calentd el crisol 22,
émés particularmente desde su base, de maners gue el centro
?de lg cavidad 29 estgba a una temperatura de 13809C. Bsta
jtemperatura se nuede nedir porque se mide desde 15 parte Y
isuperior]a temperatura de incandescencia de la base del tgé
fbo 26 de grafito, de forme conocidg por si misma, medianteE
:un pirémetro 6ptico (que no se muestra). Al cabo de 15 ho-—é
fras, se enfrib el conjunto. Se hgbian formado cristales
?alargadOS, en forma de algmbre o de aguja, sobre la cargs é
i31, sobre lg pared interior delerisol 22, sobre la tapa 27ﬁ
& sobre la pared del tubo 26 de grafito, y se halld que
;précticamente todos estos cristalss consistian en carburo

de silicio con estructurs de wurtzita. Cuando se afiadid

alimina a la carga, a uns temperatura de 13008C, se obtu~

vieron cristales de wurtzits tipo p, mientras que afladien-'

ﬁo nitroézeno al gas que pasaba por el tubo 2L se obtuvie-
ron cristales de wurizita tipo n, a temperatura de, por
?ejemplo, 15000C, Ademés, vor modificacién de las contami-
@aciones, de manersg conocida, se pueden oObtener uniones

b
H

‘p ~Ilo

Cuagndo se gfiadid g la carge 31 tanto &xido de

: & AR A T S
; 23 = BT L S F A
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' lentano como gliéming, y con uns temperatura de 148000

; obtuvieron cristales de caburo de silicio gue presen-baban?
casi totalmentela estructura 4H.
Las figs. 3 a 6 ilustran diversas manerss de ‘
wtilizar los filamentos de carburo de silicio obtenidos
por los métodos de la invencidn, Cumo se muestra en la
‘fig. 3 a escala sumentada, unos haces 40 de f£ilamentos,
fqbtenidos como se describe en el ejemplo 1, se disponen
gen unos tubos 41 de vidrio de borosilicagbto de gluminio,
‘Betos tubos estin unidos glternativamente con unas vari- i
'llas 42 del mismo vidrio, formando un manojo, ¢omo Se mueg_é
i
ftra diagramfticamente en la Tig. 4. Por técnicas usuales §
’para el vidario, este manojo es fundido, formando una Wfarl-;

lla o filgmento de vidrio gque essta ceforzado por los fi-

glamentos 40 de carburo de silicio,

i
l
E
r
i |
! t
3

Como se muestra en la fig. 5 del dibujo, los fl--z
‘lamentos 43 obtenidos como se ha descrito en el ejempld 5 l
zson disvuestos hasta una altura de 1 mm, 'oaralelamente',' i
en un molde 14 de carbono cuyas dimensiones inieriores qon,
.6 cm de longitud, 2 dm de gnchura y 1 cm de altura. El mt)li
ide estd medio lleno de aluminio a temperatura de T002C.. é

EDeC‘nués de enfriar, el lingote obtenido es retirado del

molde y laminado en direccidn perpendicular a la dwecc:.én

’ l

!de los filamentos, forumendo una chapa que tiene un espesor{
i

ir}.e 100 micras. La chaps resultente presenta en lp direc—- §
‘0ibpn longitudingl de los filamentos una resistencia a la ii
?'braccic’)n considersplemente mayor que lg de ung chapag de
yaluminio obtenidg de igual forma, sin sfisdir los filamen—~
itoso

La fig. 6 ilustra un filtro en forms de placa,

77345029




jde filamentos de carburo de silicio, que comprende un plér
fto 45 de platino, cuyo fondo esia provisto de unas abertu-
Eras 46. Bl fondo del plato lleva una upsa de filgmentos 47;
:de 2 mn de espesor, dispuestos en direcciones arbitrarias,
‘Debido a la gren resictencia quimica del SiG, el filtro es
‘adecuado para Filtrar liquidos y gases muy reactivos.
' Como es evidente por 1los ejemplos inlicados, no
Ees necesario que el lantano usado como modificador del cre
zcimiento esté presente en estado puro. Han resultado ser
10 EGOmpletamente adecuadas las mezclas de mebales de las tie~.
irras raras, disponibles en el comercio, cue tienen gran ;
iccontenido de lantano. Tampoco es necesario que el lanféno
, ‘
? mezela que contiene lsntano esté en el sstado eleuwental :
% metilico. Son sghtisfactorios los compuestos tales como
15 ﬁxidos 0 carburos de lentano, e incluso son ventajoscs, dgé
5ido a su modergls evaporacidn cuando son calantados.-Aﬂi,i
?l mod ificador del crecimiento se puede suministrar en E
;ualquier forma, elemental o de compuesio, bajo la cual el?
?ropio elemento quede disponible a las tempersburas de crgé
20 éimiento usadas, La cantidad de modificador del crecimie —i
?o suministrada no parece ser muy critica. Se han obbtenido .
ios resultados de la invencidn con cantidades de lantano,
iresentes en la cavidad de crecimiento, en la técnica de é
%ecristalizacién, que son pequelias en COmparacién con las i
25 ;antidades de carburo de silicio del cilindro 6. Las canti%
aades mayores de lantano, cusndo no son excesivamente gragé

des, no parecen interferir con ¢l procedimiento de creci--:

i
miento. Bs diffcil establecer el intervalo exacto, dado que

dependersd de, por ejemplo, el tamafio del espacio de mistarf

30 %lizapién, y de las tempergturas empleadas. Se ha hallado,

5 -945029
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por experimentacidn, que con el espscio de oristalizébiénf
; formgdo por el tubo sinterizado que tiene lags dimensiones:

? Godas en el ejemplo 1, efectuando el método g una»tamperg'

tura de 24500C, una cantidad de 0,5 g de Oxido de lantano

5 ' f fué insuficientepars obtener el crecimiento de filamentos;
gmientras que 81 se guments el contenido de bxido de lantg=

2;0 hasta 3 g se produce un gran crecimlento de filgmentos,

;sin ninguna formatidn de cristal en forma de obles, Por

los ejemplos antes indicedos, y dependiendo de la cantida

R Q-x- RS

10 de carburo de silicio a convertir en filamentos, o de lg
fforma cristaling deseads y, por ejemplo, del Area del.es—’
‘pa01o de cristelizacibn de que se dispone, los expertOS

en la téenica no encontrarin dificultades para deﬁermlnar

ezperlmentalmente las cantidades de lantano necesarlas ba a-

15 ire obtener los resultados de la invencién.

Como también es evidente por 10s ejemplus de re-

CrLStalluaClon indicados, el recipiente de carburo de 3 lé

-¢io (que en los ejemplos tiene una forma cilindrica qug,‘

:desde luego, no es esencial) que define el espacio de cris)

20 ;talizacién, se puede haber formado previamente por compes-—
;sién vy sinterizacion, o se puede formsr el carburo de si-

glioio desegdo in situ, como suele decirse, a partir de si-~

;licio y carbono y(o compuestos de ellos, a tesperagturas me
;nores de 2000€c¢, tras 1o cugl se aflade lantano, para con-

o5 %vertirlo en filamento u otra forma deseada, por calenta—-— |

‘miento a una temperatura mayor de 20002C. Lag ltima reali-

‘zacidn mencionada presenta las ventaaas de que el re01p1eni
. X
te puede estar compuesto por silice y carbono, materias !

primas baratas, y ser convertido en una solg oneracibn a,

x
30 fpor ejemplo, la formg de filamento deseadaﬂ f
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Aungque se ha descrito la invencibn en relacifbn

- a reaglizaciones y gplicaciones especificas, otras modifi-

~caciones de ella seran fAcilmente evidentes para los ex-

pertos en la téenica, sin sglir del espiritu y dmbito de

- la invencidn, segin es definida en las reivipdicaciones

adjuntas,

Esta solicitud que corresponde a las presenta—

:das en Holanda, con fechas 15 de Septiembre de 1966, nf.

' 66-13,012; 22 de Noviembre de 1966, ne 66-16.397 y 1 de

Marzo de 1967, n%s. 67-03399 y 67-03400, se acoge g los

. beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Pro

: pledad Industrial, :

- N 017 A -

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
fpresentan pare que sean objeto de esta solicitud de Paten -
te de Invencidn en Espafia, por VBINTE gfios, son 10s gi-— :
.guientes: :
| l.- Un método de producir cristales de carburo
ide silicio, caracterizado porque esta produccibn se efec—é
;tda en presencig de lantano,.

: 2.~ Un método segln la reivindicacién 1, carac—
;terizado porgue se producen cristales de carburo de sili—i
lcio a una temperatura de 1000 g 20000C, '
;

|
i ]
! 3o— Un método segin la reivimdicacibn 2, carac—
.terizado porque 1los cristales de carburo de silicio son
‘producidos a una temperatura de 1250 g 16002c,

4.- Un método segin la reivindicacidn 2 & 3, ca-

 racterizado porgue los cristales de carburo de silicio son

. 345029
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3

- producidos por regecciones quimicas.

5.~ Un método seglm la reivindicacitn 4, carac—.

' terizado porque los cristales de carburo de silicio son

producidos medimnte reaccidn entre s{lice ¥y carbono.

6o~ Un método seghn la reivindicacibn 5, carac—

: terizado porque se usa una atmbsfera que contiene hidrbge

"no.

7.~ Un método segin la reivindicacidn 1, espe-

jcialmente para producir cristales alargados, caracterizg- -

‘do porque estus cristales son producidos a una temperstu—

‘ra mayor de 20002C, en presencia de lanteno en la atmbsfe

~

;ra de cristalizacidn.

¥
H

tterizado porgue los cristales de carburo de siliecio son

cproducidos a una temperatura de 2200 g 26002C,

9.~ Un método segin la reivindicaciln 7 u 3, ca-|
racterizado porque los cristales de carburo de silicio son
producidos en atmdsfers de gas inerte, em un espacio gue’

tiene una pared calentada consistente en carburo de sili-

‘¢io,

10.- Un método segin la reivindicacibn 9, carac-
%terizado porque se usa una atmbsfers de gas inerte a pre-~

'sibn gproximadsmente atmosférica.

8.~ Un método seglin la reivindicacibn 7, carac~

1l.- Un método seglin las reivindicsciones 9 6

.10, caracterizado porque la pared de carburo de silicio

‘es obtenida previamente, por reaccidn quimica, a partir de

+

§

silicio y carbono y/o compuestos de estos elementos, g tegf

%

4

peraturas menores de 20002C, fras lo cual los cristales de§

.carburo de silicio alargados som producidos g temperaturas

‘mgyores de 20002C,

- 28
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12.- Un metodo segin la reivindicacién 11, ca-

lma haciendo reaccionar 6xido de silicio y carbono.

13.~ Un método seglin la reivindicacidn 11, ca-
recterizado porque los mgterigles de partida son compue s-
t0s gaseosos de silicio y carbono.

l4o- Un método segin cualquiera de las reivin-

~

‘dicaciones T a 13, especiaglmente para producir cristales

‘en forma de cinta, caracterizado porque se afiade aluminio
ademas de lantano,

. 15.- Un método segin cualquicra de las reivin—

;dicaciones 7 a 13, especialmente para producir cristales

i

| :\‘*h"‘uﬁ:)u ‘:

- ragcterizado porque la pared de carburo de silicio se for—

cen forma de aguja, caracterizado porque se afisde nitrbdge-

ino ademss de lantano.
16.- Un método segln cualguicra de lgs reivin-

‘dicaciones T o 15, caracterizado porgue ge giiaden sucesi-

‘vamente contaminaciones que originan diferentes propicdg-

fdes de conductividad.

17.- Un método seglin la reivindicaeién 16, ca-

-’

'de los contamingciones que influye sobre lgs propicdades

iracterizado porque en el intervalo entre la agdicifbn de- ura

i
i
i

.ae conductividad, y la adicidn de lg siguiente contaming—

cién, el conjunto es enfriado hasts una temperaturs menor

i
;de 20008C,
3 18.~ Un método segin lg reivindicgcibn 16 6 17,

caracterlvado porque las conbtaninsciones usadas son alu-

minio y nitrobgeno.

19.~ Un método segin la reivindicacién 18, ca-

racterizado porque primero se afiade agluminio, y luego ni-

smégene, 345029




jdicaciOnes 17 a 19, caracterizado porque en el intervglo
éentre la adicidn de una de las contaminaciones gque influ-%
fye gobre lgs propiedades de conductividad, y la sdicibn
-de la siguiente contaminaciln, el espacioc de cristaliza-
Teibn usado es liberado de la primers conbtaminacidn.

: 2Lo~ Un méiodo segin cualquiera de las reivin-

‘dicaciones 9 a 13, caracterizado porque se hace crecer

icarburo de silicio de estructura cubica sobre los cris-

10 ‘tales alargados de estructura hexagonal formados.

_ 22.- Un método segin la reivindicacibn 21, ca-
‘rgoterizado porgue después de la formacifn de eristzles I
%alargados de carburo de silicio hexagonal, a temperatu~ i
%ras de 2300 g 26002C, en presencig de lantano, el cafbu_
15 7o de silicio cdbico es formado enfriando répidamente has-
éta ung temperagtura menor de 19002C,

23.~ Un método segin la reivindicacibn 22, ca~

iracterizado porque el enfrismiento rfpido se efectde en .
:presencia de nitrbdgeno, en la atmbsfera de cristaliza@i&n.%
20 ; 24.-~ Un método seghn cualquiers de las reivipdi-%
: T
;caciones 21 a 23, caracterizado porque los cristgles subség
;trato hexggonales son retirados de los cristales cﬁbicosoi

; 25,- Un método de producir eristales de carburo

i
1

de silicio,

25 . Tal y como se ha descrito en la ileaoris que an-
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tecede, representado en los dibujos que se aoompaﬁaﬁmév
con los fines que se han especificado.

Egta Memoris consta ée treinta y una hojas es—
eritas a miguina por una solg cara.

q 4 KOV, 133R

Medrid,
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