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SP0SOB WYTWARZANIA ROZWIROWYWANEGO ZRODLA ARSENU
ALBO FOSFORU DO DYFUZJI PLANARNEJ W KRZEMIE

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania rozwirowywanego #rédia arsenu lub
fosforu do dyfuzji planarnej w krzemie.

Znany jest z polskiego opisu patentowego nr 87 113 sposéb wytwarzania silikonowych
powlok tlenkowych zawierajacych domieszki, polegajacy na pokryciu péiprzewodnikéw roztworem
sporzgdzonym w wyniku reakcji czteroetyloortokrzemianu z bezwodnikiem octowym w obecnodci
odpowiedniego rozpuszczalnika. W roztworze znajdujg si@ réwniez odpowiednie domieszki. Po
ogrzaniu do temperatury dyfuzji wyzej wspomnianej warstewki tworzy si@ zawierajaca domieszke
powloka tlenkowa, z ktérej nastepuje dyfuzje tych domieszek do péiprzewodnika.

Znany jest réwniez z polskiego opisu patentowego nr 138 815 sposéb wytwarzenia na
powierzchni péiprzewodnikéw warstwy zwigzkéw krzemu zawierajgcej bor, fosfor, arsen albo gal
i bedacej 2rédiem dla dyfuzji boru, fosforu, arsenu albo galu. Ortokrzemian etylu uzyty w iloéci
w przeliczeniu na dwutlenek krzemu od 1 do 20% caikowitej masy kompozycji przed jej naniesie-
niem na pitytki péiprzewodnika, w polarnym rozpuszczalniku organicznym lub ich mieszaninie, pod-
daje sig hydrolizie w obecnodéci silnych kwaséw nieorganicznych o stezeniu 10'1 do :I.O'5 mola 1
kompozycji w temperaturze 18-80°C w czasie 0,5-1 godziny, po czym do tak otrzymanego hydrolizatu
dodaje si@ ester organiczny boru, fosforu, arsenu albo galu i alkoholu alifatycznego zawierajq-
cego od 1 do 4 atoméw wegla w czgsteczce, w iloéci takiej, aby uzyskaé stosunek krzemu do atomu
boru, fosforu, arsenu albo galu, najczgéciej stosowany od 0,3 do 1000, a po uptywie nastepnej
godziny reakcji kompozycje przenosi sig do zamknigtego pojemnika i przetrzymuje przez co naj=-
mniej dobe.

Wediug wynalazku sposéb wytwarzania rozwirowywanego 2rédia arsenu lub fosforu do dyfuzji
planarnej w krzemie z tetraalkoksysilanu 1 zwigzkdéw arsenu lub fosforu w rozpuszczalniku orga-
nicznym lub ich mieszaninie charakteryzuje sig@ tym, ze zwigzek arsenu lub fosforu uzyty w
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ilodci od 2 do 15% calkowitej masy frédia w rozpuszczalniku organicznym lub wodnym roztwo-
rze rozpuszczalnike organicznego ochiadza sig¢ do temperatury od -3 do +7°C, po czym dodaje
sig tetraalkoksysilanu w iloéci takiej, aby uzyskaé stosunek atoméw krzemu do atoméw arsenu
lub atoméw fosforu od 0,5 do 500 w rozpuszczalniku organicznym lub ich mieszaninie uzytych
w iloéci zapewniajacej jednorodnodé zrédia. Reakcje prowadzi sig w temperaturze +3 do +10°C
w czasie 1 godziny, po czym prébke powoli ogrzewa sig do temperatury pokojowej. Otrzymane
4rédto przesgcza sig do polietylenowego pojemnika szczelnie zamykanego'i przetrzynuje w
temperaturze pokojowej przez co najmniej 24 godziny, po czym pojemnik ze 2rédiem przechowuje>
si@ w temperaturze +4 do +5°C.

Korzystnym jest stosowanie jako zwigzku fosforu kwasu ortofosforowego i jako zwigzku

arsenu kwasu ortoarsenowego lub adduktu kwasu arsenowego z -kaprolaktamem, ktéra przed ochto-
dzeniem rozpuszcza sig¢ w temperaturze pokojowej w mieszaninie wody i rozpuszczalnika organicz-
nego. Korzystnym jest réwniez stosowanie jako zwigzku fosforu lub arsenu tlenkéw tych pierwiast-
kow, ktére przed ochtodzeniem poddaje sig reakcji z woda w wodnym roztworze rozpuszczalnika
organicznego w temperaturze 20-85 C w czasie 0,5-1 godziny. Korzystnym jest réwniez stosowanie
jako zwiazku fosforu estrow kwasu fosforowego, ktére przed ochiodzeniem poddaje sig reakcji
hydrolizy w obécnodci wody w rozpuszczalniku organicznym, prowadzonej w temperaturze 20-80°C

w czasie 1 godziny.

Korzystnym jest stosowanie jako tetraalkoksysilanu, tetraetoksysilanu, tetrapropoksy-
silanu, tetrabutoksysilanu, tetrapentoksysilanu. Korzystnym jest stosowanie jako rozpuszczalni-
ka organicznego alkoholu etylowego, dioksanu, octanu etylu. Otrzymanym wediug wynalazku Zrdédiem
pokrywa si¢ powierzchnig piytki krzemowej w wyniku procesu rozwirowywania 2rédia przy szybko$-
ci obrotéw wirdwki 2000-7000 obrotéw/minute i wstepnie wygrzewa si@ w temperaturze 150-600°C
w celu usunigcia rozpuszczalnika orez utworzenia szkliwa fosforowokrzemowego lub arsenowo-
krzemowego, stanowigcego bogate Zrédio pierwiastkéw domieszkujacych do krzemu.

Zaleta wynalazku jest mozliwos¢ uzyskania w rozwirowywanym 2rédle polimeréw silikono-
wych o budowie giéwnie tahcuchowej, dzigki prowadzeniu procesu hydrolizy tetraalkoksysilanu w
obnizonej temperaturze, co zapewnia powtarzalne wyniki w procesie dyfuzji oraz stabilnosé
4rédta podczas przechowywania w temperaturze +4 do +5°C przez okres od kilku do kilkunastu
miesigcy. Ponadto katalizatorem procesu hydrolizy tetraalkoksysilanu jest kwas stanowiacy
jednoczesnie zwigzek domieszki, co nie wymaga stosowania dodatkowo innych kwaséw.

Przykttad I. Do kolby o pojemnosci 1 dm3 wprowadza sig 220 ml bezwodnego
alkoholu etylowego, 18 ml wody dejonizowanej, 29,1 g adduktu kwasu arsenowego z £ -kaprolak-
tamem /H3Aso4.HN/CH2/nCO/. ktére intensywnie miesza sig az do momentu rozpuszczenia adduktu w
roztworze wodno-alkoholowym, w wyniku czego addukt ulega procesowi rozpadu z wydzieleniem kwasu
ortoarsenowego. Nastepnie obniZa sie temperature roztworu do 5°c ciagle mieszajac, po czym
dodaje sie 45 ml tetraetoksysilanu w 107 ml bezwodnego alkoholu etylowego. Reakcje prowadzi
si@ w czasie 1 godziny w temperaturze +5°C, po czym podwyzsza sig temperaturg Zrdédia do tempera-
tury pokojowej. Otrzymane zrédio przesacza si¢ do pojemnika polietylenowego szczelnie zamykane-
go i przechowuje sig@ przez co najmniej 24 godziny w temperaturze pokojowej.

Zrédlo arsenu nanosi sig na plytki krzomowe przy uzyciu wiréwki o obrotach 3000-5000
nin'l. wstepnie ogrzewa w celu odparowania rozpuszczalnika i utworzenia warstwy szkliwa
arsenowokrzemowego. Plytke krzemu pokryta szkliwem umieszcza sie w piecu dyfuzyjnym w tempera-
turze 1230°C, uzyskujac po czasie 16 godzin rezystancje powierzchniowa 20%/o .

Przyk=tad II. Do kolby o pojemnosci 1 dm3 wprowadza sige 200 ml dioksanu,

18 ml wody dejonizowanej, 9,40 ml 85% kwasu ortofosforowego, chtodzi sig¢ do temperatury +3°C,
intensywnie mieszajac, po czym dodaje sig@ 45 ml tetrabutoksysilanu w 127 ml dioksanu. Reakcje
prowadzi sig przez 1 godzing w temperaturze +5 C, po czym podwyzsza si@ temperature #rédta do
temperatury pokojowej. Otrzymane 2rédio przesacza sig do pojemnika polietylenowego szczelnie
zamykanego i przechowuje sig w temperaturze pokojowej oraz co najmniej 48 godzin.
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Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania rozwirowywanego 2rdédia arsenu lub fosforu do dyfuzji planar-
nej w krzemie z tetraalkoksysilaenu i zwigzkdéw arsenu lub fosforu w rozpuszczalniku orga-
nicznym lub ich mieszaninie, znamienny tym, 2e zwigzek arsenu lub fosforu uzyty
w 1loéci od 2 do 15% calkowitej mésy'irédla w rozpuszczalniku organicznym lub wodnym roztwo-
rze rozpuszczalnika organicznego ochtadza sig do temperatury od -3 do +7°c, po czym dodaje
sig tetraalkoksysilanu w iloéci takiej, aby uzyskaé stosunek atoméw krzemu do atoméw fosforu
lub arsenu od 0,5 do 500 w rozpuszczalniku organicznym lub ich mieszaninie, uzytych w ilosci
zapewniajacej jednorodnoéé 2rédia, reakcje prowadzi sie w temperaturze +3 do +10°C w czasie
1 gpdziny, po czym prébke powoli ogrzewa sig do temperatury pokojowej, a nastgpnie przesacza
do pojemnika polietylenowego szczelnie zamykanego i przetrzymuje w temperaturze pokojowej co

najmniej 24 godziny.

2. Sposéb wediug zastrz.1, znamienny t ym, ze jako zwiazek fosforu stosuje
sig kwas ortofosforowy i jako zwiazek arsenu kwas ortoarsenowy lub addukt kwasu arsenowego
z 8 kaprolaktamem, ktére przed ochtodzeniem rozpuszcza sig@ w temperaturze pokojowej w mieszani=

nie wody i rozpuszczalnika organicznego.

3. Sposéb wediug zastrz.1, znamienny t ym, 2e jako zwiazek arsenu lub
fosforu stosuje sig tlenki tych pierwiastkéw, ktére przed ochiodzeniem poddaje sig reakcji z
woda w wodnym roztworze rozpuszczalnika organicznego w temperaturze 20-85°C w czasie 1 godziny.

4. Sposéb wediug zastrzel, znamienny t ym, ze jako zﬁiazek fosforu stosu-
je sig estry kwasu fosforowego, ktére przed ochlodzeniem poddaje sie reakcji hydrolizy w
obecnoséci wody w rozpuszczalniku organicznym, prowadzonej w temperaturze 20 - 80 C w czasie

1 godziny.
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