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Diagnostyka stanu procesu syntezy
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Synteza zwigzkow pdlprzewodnikowych jest przeprowadzana w warunkach wysokiej
temperatury i ciSnienia. W urzadzeniu produkeyjnym nie ma mozliwosci bezposred-
niego pomiaru zmiennych procesu wewngtrz reaktora. Dla zapewnienia bezpieczen-
stwa pracy zastosowano system autodiagnostyczny, bazujgcy na modelu odniesienia,
opisanym jako przebiegi mierzalnych posrednich zmiennych procesu.

The Semiconductor Compounds Synthesis Diagnostics Based on Indirect Measure-

ments. The synthesis of semiconductor compounds is processed in high temperature
and pressure. The direct measurement of process variables inside of the reactor of the
production system is unfeasible. For safety of the process the autodiagnostics based
on the reference model described as the schedule of the changes of the measurable
indirect process variables is applied.

Wstep

Zwiazki potprzewodnikowe, takie jak arsenek galu
i fosforek indu, sa wykorzystywane do wytwarzania ele-
mentow potprzewodnikowych nowych generacji. Fos-
forek indu jest uzywany do produkcji bardzo szybkich
elementow elektronicznych, np. uktadéw scalonych do
transmisji danych z szybkosScia 80 Gbit/s [1]. Niektorzy
analitycy prognozuja na najblizsza dekade zapotrzebo-
wanie na produkty z InP wartoSci miliarda dolaréw [2].
Rowniez szacuje sie wielki wzrost zapotrzebowania na
elementy optoelektroniczne z GaAs [3].

Proces wytwarzania wspomnianych zwiazkéw po-
lega na ich syntezie w fazie cieklej, a nastepnie kry-
stalizacji w postaci polikrysztatow, ktora nastepuje
w wyniku kontrolowanego kierunkowego obnizania
temperatury roztopionego zwiazku. Uzyskane w ten
sposob polikrysztaty sa materialem, z ktérego w od-
dzielnym procesie wytwarza sic monokrysztaty. Te z ko-
lei po pocieciu na plytki stanowia materiat do wytwa-
rzania elementow potprzewodnikowych.

Najbardziej niebezpiecznym procesem w wymienio-
nym tafdicuchu operacji jest synteza i polikrystalizacja,
przeprowadzana z uzyciem poziomego pieca rurowego
umieszczonego w autoklawie. Synteza wymienionych
zwiazkOw przebiega w zaspawanych hermetycznie
amputach kwarcowych, w ktorych panuje tempera-

tura 1050 °C do 1250 °C oraz ciSnienie, dochodzace
do 3 MPa. WartoSc tego ciSnienia jest zwiazana z kon-
densacja par i zalezy wykladniczo od temperatury naj-
chlodniejszej czesci reaktora. Poniewaz dopuszczalna
roznica ciSnienia wewnatrz i na zewnatrz tych reakto-
row nie przekracza 0,2 MPa, stosuje sie rOwnowazenie
ciSnienia wewnetrznego z uzyciem regulowanego ci-
$nienia argonu w autoklawie. Ze wzgledow technicz-
nych w urzadzeniu produkcyjnym nie ma mozliwo-
Sci bezposredniego pomiaru temperatury i ciSnienia
wewnatrz amputy. Nalezy podkresli¢, ze w razie nie-
wystarczajacego poziomu zroéwnowazenia ciSnienia
podczas procesu moze dojs¢ do implozji lub eksplozji
ampuly, a w konsekwencji do zniszczenia pieca. Do-
datkowo operacja oproznienia autoklawu po tego ro-
dzaju awarii jest bardzo ktopotliwa ze wzgledu na osa-
dzenie sie w autoklawie i na zniszczonym piecu kilku
kilogramow fosforu. W trakcie takiego oproézniania
moze dojs¢ do pozaru, skazenia Srodowiska oraz za-
trucia i poparzenia obstugi.

Artykul dotyczy problemu zapewnienia bezpieczen-
stwa przebiegu procesu syntezy i polikrystalizacji po-
przez diagnostyke stanu tego procesu, przedstawiona
na przyktadzie wytwarzania fosforku indu. Zagadnie-
niazwiazane z wykrywaniem ewentualnego rozszczel-
nienia si¢ ampuly sa oméwione w [4].
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Budowa urzadzenia
i przebieg procesu technologicznego

Przemystowy Instytut Elektroniki w Warszawie we
wspolpracy z Instytutem Technologii Materiatow Elek-
tronicznych opracowat i wdrozyt urzadzenie do syntezy
i polikrystalizacji InP na skale przemystowa. Urzadze-
nie do syntezy i polikrystalizacji InP metoda poziomego
wedrujacego gradientu (HGF - Horizontal Gradient
Freeze) jest schematycznie przedstawione na rys. 1.
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Rys. 1. Urzadzenie do syntezy i polikrystalizacji fosforku indu:
1 - komora ciSnieniowa, 2 - przedsionek zatadowczy,
3 - izolacja pieca rurowego, 4 - wielosekcyjny grzejnik,
5 - reaktor w postaci zamkni¢tej ampuly kwarcowej,
6 - 16dka z fosforem, 7 - przegroda antykonwekcyjna prze-
puszczajaca pary fosforu, 8 - t6dka z roztopionym indem

Sktada sie ono z komory ciSnieniowej, w ktorej
umieszczony jest dwustrefowy rurowy poziomy piec
o grzaniu oporowym. W piecu znajduje si¢ kwarcowy
reaktor w postaci zaspawanej amputy. Dla uzyskania
odpowiedniego ksztattowania temperatury wzdtuz
osi pieca, grzejnik pieca sktada sie z wielu sekcji o tem-
peraturze programowanej z komputera nadrzednego.
W strefie o temperaturze ok. 550 °C (rys. 1) jest nagrze-
wana lodka z fosforem, w wyniku czego reaktor wypet-
nia si¢ para fosforu. W drugiej strefie o temperaturze
ok. 1100 °C znajduje si¢ tédka z roztopionym indem.

Po uzyskaniu odpowiedniego ciSnienia par fosforu
w trakcie etapu syntezy, na skutek wnikania par fos-
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foru, w tédce z roztopionym indem powstaje ptynny
fosforek indu. Etap polikrystalizacji polega na kierun-
kowym schtadzaniu t6dki z fosforkiem indu. W tym
celu nalezy uformowac w tej czeSci pieca gradient
temperatury, wedrujacy wzdtuz osi pieca. Dokonuje
sie tego przez odpowiednie sterowanie temperatura
sekcji grzejnych pieca. W trakcie krystalizacji w strefie
fosforu powinna by¢ utrzymywana stata temperatura.
Poczatkowy i koicowy rozktad temperatury w reak-
torze przedstawia rys. 2. Bardzo istotnym problemem
w trakcie omawianego procesu jest odpowiednie na-
sycenie atmosfery amputy parami fosforu. Pozadana
preznos¢ par fosforu w trakcie syntezy i polikrystali-
zacji wynosi 2-3 MPa (20-30 atm.).

Duzym utrudnieniem konstrukcji urzadzenia oraz
sterowania rozkladem temperatury w jego reaktorze
jest to, ze w warunkach wysokiego ciSnienia przewaza
wymiana ciepta za poSrednictwem konwekcji. Wtasci-
wosci gazu przy ciSnieniu 2-3 MPa przypominaja wias-
ciwosci cieczy. W zwiazku z tym np. szczegoty kon-
strukcyjne, typu cienkiej czeSciowej przegrody, maja
bardzo istotny wplyw na rozklad temperatury w urza-
dzeniu. W efekcie wystepujacych mechanizméw wy-
miany ciepta, rozktad temperatury w reaktorze opisy-
wanego urzadzenia zasadniczo r6zni sie od rozktadu
temperatury grzejnika, otaczajacego reaktor. Drugim
glownym powodem komplikacji jest to, ze pomiar roz-
ktadu temperatury i wartoSci ciSnienia w reaktorze
podczas procesu jest w warunkach produkcyjnych
praktycznie niemozliwy ze wzgledu na agresywnos¢
fosforu i zakres temperatury i ciSnienia.

Wykres narys. 3 przedstawia statyczna zaleznosc cis-
nienia par fosforu od temperatury tego obszaru. Warto
zwroci¢ uwage na to, ze wzrost ciSnienia w funkcji tem-
peratury jest typu wyktadniczego. Swiadczy to o tym,
ze do stabilizacji ciSnienia w ampule na okreSlonym
poziomie, konieczna jest bardzo doktadna regulacja
i kontrola temperatury w chtodniejszej strefie amputy,
w ktorej znajduje sie to6dka z fosforem.
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Rys. 2. Rozktad temperatury w reaktorze przed krystalizacja (linia gorna) i po niej (linia dolna)
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Rys. 3. Zalezno$c¢ ciSnienia par fosforu od temperatury obszaru kondensacji

Zalezno$¢ ilustrowana przez rys. 3 odnosi sie¢ do
stanOw statycznych, natomiast zmiany ciSnienia wew-
natrz ampuly na skutek nagrzewania sie duzej ilosci
fosforu oraz sublimacji i kondensacji jego par sa pro-
cesem dynamicznym. W rezultacie nie mozna statycz-
nego zwiazku miedzy temperatura pieca a ciSnieniem
w ampule bezposrednio odnieS¢ do procesu. W efek-
cie estymacja wartosci ciSnienia musi wiazac si¢ od-
powiednim dynamicznym sterowaniem procesem na-
grzewania i schtadzania amputy z fosforem.

Dodatkowym utrudnieniem opracowania urzadze-
nia jest to, ze program technologiczny syntezy i po-
likrystalizacji wymaga wieloetapowego sterowania
rozkladem temperatury reaktora. Rozktad tempera-
tury reaktora w strefie sublimacji fosforu utrzymuje
kilkusekcyjny grzejnik rurowy, zas w strefie syntezy
i polikrystalizacji indu - kilkunastosekcyjny grzejnik.
Podczas procesu mozna wyrézni¢ nastepujace stadia
pracy urzadzenia:

* wieloetapowe rozgrzewanie urzadzenia ze stabiliza-
cja ciSnienia par fosforu w reaktorze na poziomach
posrednich - dla kazdego poziomu ciSnienia trzeba
zapewni¢ odpowiedni rozktad temperatury w stre-
fie sublimacji fosforu
etap syntezy, ktory wymaga odpowiedniego ciSnie-
nia par fosforu oraz rozktadu temperatury w stre-
fie syntezy
* wieloetapowa zmiane temperatury kilkunastu sekcji
grzejnych strefy krystalizacji InP dla uzyskania wia-
Sciwej warto$ci gradientu temperatury i odpowied-
niej szybkosci jego wedrowki wzdtuz reaktora
wieloetapowe studzenie urzadzenia ze stabilizacja
ciSnienia par fosforu w reaktorze na poziomach po-
srednich - dla kazdego poziomu trzeba zapewnic
odpowiedni rozktad temperatury w strefie subli-
magcji fosforu.

Odpowiednim rozktadom temperatury i wartoSciom
cisSnienia w ampule reaktora dla poszczegolnych eta-
pOw procesu odpowiadaja okreslone rozktady tempe-
ratury grzejnikow. Ze wzgledu na niemoznosc¢ sterowa-

nia bezposredniego przebiegiem procesu, konieczne
stalo sie posrednie sterowanie procesem poprzez stero-
wanie rozkladem temperatury grzejnikéw i ciSnieniem
autoklawu. Nalezy dodad, ze w rozwazanym urzadze-
niu moga wystapi¢ pewne zmiany w uktadzie ciepl-
nym. Moga to by¢ przesuniecia pewnych elementow
na skutek dylatacji cieplnych, wykruszenia si¢ izolacji
itp. Bardzo wazna sprawa jest tez odpowiednia kon-
strukcja i umieszczenie przegrody antykonwekcyjne;j
w reaktorze pomiedzy strefa sublimacji fosforu i syn-
tezy fosforku indu (rys. D).

System autodiagnostyki
przebiegu procesu

Dla zapewnienia bezpieczefistwa pracy urzadze-
nia konieczne bylo wyposazenie urzadzenia w system
autodiagnostyczny, czuwajacy nad zalozona realiza-
cja przebiegu procesu. Do okreSlenia warunkow bez-
piecznej pracy podczas wstepnych badan urzadzenia
zastosowano specjalny laboratoryjny uktad pomiaru
dynamicznych zmian ciSnienia reaktora. Pozwolito
to na wyznaczenie funkcji typowych zmian ciSnienia
dla danej konstrukcji i danego programu technologicz-
nego. Konstrukcja pieca ulega jednak procesom starze-
nia, a ponadto na skutek operacji w trakcie zatadunku
i wyladunku pieca oraz serwisowania pieca zmienia
sie nieco rozktad temperatury wewnetrznej reaktora.

Prawidlowy przebieg procesu w reaktorze jest okre-
Slany podczas okresowej identyfikacji przebiegow
czasowych wybranych mierzalnych zmiennych stanu
urzadzenia na zewnatrz reaktora, a wiec za poSrednic-
twem pomiaréw posrednich. Do kontroli temperatury
w reaktorze sa podczas identyfikacji uzyte specjalne
uktady pomiarowe, ktore umozliwiaja okresowy bez-
posredni pomiar rzeczywistego rozkladu temperatury
we wnetrzu. Zarejestrowane podczas procesu identyfi-
kacyjnego przebiegi zmiennych stanu na zewnatrz re-
aktora, a wiec zmiennych dostepnych pomiarowo pod-
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Rys. 4. Programowana i rzeczywista temperatura sekcji posredniej w stanie przedawaryjnym

czas rzeczywistego procesu produkcyjnego, stanowia
model odniesienia. Model ten jest wykorzystywany do
kontroli poprawnoSci przebiegu procesu podczas ko-
lejnych szarz produkcyjnych.

Model odniesienia dla celow autodiagnostycznych
oparto na nastepujacych, dostepnych pomiarowo wiel-
koSciach:

e przebiegach czasowych temperatury poszczegol-
nych sekcji grzejnika

e Srednich mocach grzejnych poszczegolnych sekcji
we wszystkich etapach procesu

e przebiegach temperatury w kilku dodatkowych punk-
tach obszaru otaczajacego reaktor

e zmianach ciSnienia argonu w reaktorze w trakcie
procesu.

W razie wystapienia istotnych réznic przebiegu pro-
cesuw stosunku do tak okreslonego modelu odniesie-
nia, proces jest automatycznie wstrzymywany, zas sys-
tem komputerowy zgtasza alarm. O kontynuacji procesu
lub zastosowaniu procedur awaryjnego schladzania
urzadzenia decyduje technolog nadzorujacy produk-
cje, opierajac sie na komunikatach alarmowych i od-
czycie aktualnych wartoS$ci zmiennych stanu, monito-
rowanych przez komputer.

Jako ilustracja wptywu odstepstw od modelu na bez-
pieczeistwo pracy urzadzenia zostanie zaprezentowana
sytuacja awaryjna poprzedzajaca wybuch amputy urza-
dzenia. Sytuacja ta zostata wywotana podczas prob urza-
dzeniai polegata na przesunieciu sie w trakcie nagrze-
wania przegrody antykonwekcyjnej. Postuzyta ona do
sprawdzenia stusznoSci przyjetych zatozen.

Na rys. 4 przedstawione sa przebiegi programowa-
nej i rzeczywistej temperatury jednej z sekcji posred-
nich pomiedzy strefa fosforu i strefa indu urzadzenia.
Przesuniecie dtugiej przegrody, ktora zajmuje dtugos¢
sekcji P02 pieca, spowodowalo odekranowanie cieplne
tej sekcji. W wyniku odekranowania spadta tempera-
tura tej sekcji wzgledem wartoSci zaprogramowanych
(rys. 4), mimo pracy sekcji z pelna moca. Jednoczes-
nie w wyniku odekranowania cieplnego sekcja P02
nagrzewala nadmiernie cala strefe fosforu. W efekcie

wewnatrz ampuly panowalo ciSnienie nieco wyzsze
od zaprogramowanego do kompensacji przez ciSnie-
nie na zewnatrz amputy. Praca tego rodzaju powoduje
eksplozje amputy.

Podsumowanie

W artykule zostata zaprezentowana metoda diagno-
styki procesu, stosowanej dla zwickszenia bezpieczen-
stwa pracy urzadzenia do syntezy i polikrystalizacji
fosforku indu. Opiera si¢ ona na okresleniu modelu
odniesienia, ktory bazuje na przebiegu mierzalnych
zmiennych procesu, do ktorych zaliczaja sie tempera-
tura w wybranych punktach urzadzenia, moce sekcji
grzejnych i ciSnienie w autoklawie. Istotne odstepstwo
przebiegu procesu produkcyjnego od takiego modelu od-
niesienia umozliwia wykrycie stanéow przedawaryjnych
i podjecie akcji zabezpieczajacych przed awaria.

Zaprezentowane wyniki uzyskano podczas prac
w ramach projektu celowego pt. ,Wspomagane kom-
puterowo procedury i stanowisko technologiczne dla
syntezy fosforku indu metoda gradientu wedrujacego”,
wspolfinansowanego przez KBN zgodnie z umowa
nr 3185/C.T10-6/2001.
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