Концепция создания
опытно-промышленного производства полупроводниковых материалов
 на ХХХХ
Развитие производства полупроводниковых материалов на ХХХХ предусматривает создание опытно-промышленного производства (ОПП) поликристаллического кремния мощностью 120-320 тонн в год.

Цели создания ОПП:
1. Отработка технологии производства поликристаллического кремния (под давлением) до начала эксплуатации основного производства;

2. Определение оптимальной структуры вспомогательных переделов и схем кооперации различных элементов инфраструктуры ХХХХ, а также сторонних поставщиков и подрядных организаций;
3. Организация квалифицированных  испытаний качества получаемого на ХХХХ трихлорсилана и оптимизация технологии его производства;

4. Внедрение в рынок поликристаллического кремния с целью создания стратегического плацдарма для последующего его расширения после пуска основного производства;
5. Подготовка промышленного персонала, ИТР и управленцев для  основного и вспомогательных производств поликристаллического кремния до начала эксплуатации многотоннажного  производства.
Создание ОПП осуществляется на базе модернизированной установки «Водород-03» конструкции ФГУП «Красмаш», работающей под давлением до 10 ати. Расчётная производительность установки составляет 120 - 160 тонн поликремния в год. 

Основные показатели ОПП:

Таблица 1.
	Показатель
	Ед. изм
	Без конверсии тетрахлорида
	С конверсией

тетрахлорида

	Количество установок:

водородного восстановления

конверсии тетрахлорида
	шт
	
	

	Производительность по кремнию поликристаллическому
	т/год
	
	

	Потребность в ТХСисх очищ
	т/год
	
	

	Выводится ЧХК всего

В т.ч.:
из производства поликремния

из производства ТХС (10тыс. т)
	т/год
	
	

	Потребность в водороде тонко- очищенном
	тыс. нм3/мес
	
	

	Потребность в прутках-основах
	пог. м/год
	
	


Принципиальная аппаратурно-технологическая схема организации ОПП приведена на рис.1.
1.1 Состав основного технологического оборудования.
Установки водородного восстановления (осаждения) поликремния  и конверсии тетрахлорида кремния комплектуются 
· системами электроснабжения,  
· теплообменными аппаратами для приготовления парогазовой смеси (ПГС): трихлорсилан - водород, тетрахлорид кремния - водород, поступающих  в реакторы,   
· теплообменными аппаратами для охлаждения ПГС, отходящей от установок, 
· пультами управления с запорной арматурой и приборами контроля расхода продуктов,

·   средствами и приборами безопасности технологического процесса. 
ОПП оснащается двумя установками «Водород-03». Одна из установок используется как установка конверсии тетрахлорида при необходимости.
Комплектация установок в полном объёме осуществляется поставщиком. 
Оборудование размещается в помещении категории В1-б, оснащённом системой приточно-вытяжной вентиляции, обеспечивающей 8 -10 кратный воздухообмен. 

Системы электроснабжения установок размещаются в отдельных помещениях.
Блок конденсации хлорсиланов (БКХ) после реакторов восстановления и конверсии производительностью до 1600 нм3/час (по водороду) также размещается в помещении категории В1-б, там же размещается установка регенерации (очистки от хлористого водорода) водорода (УРВ).

 Разделение конденсата проводится на насадочной колонне в составе ОПП, очистка хлорсиланов осуществляются на мощностях корпуса №94. Полученный при разделении конденсата  трихлорсилан после очистки (при необходимости)  от примесей возвращается в технологический цикл  на восстановление, а тетрахлорид кремния выводится как попутный продукт на реализацию либо на конверсию. 

Возможна организация разделения конденсата хлорсиланов на многокаскадной цепочке разделения и очистки хлорсиланов корпуса №94, однако это приведёт к дополнительным потерям трихлорсилана и тетрахлорида кремния.

Водород после разделения смеси «водород - хлористый водород» и очистки от остатков хлористого водорода возвращается на установку водородного восстановления (конверсии), хлористый водород направляется на синтез ТХС в корпус №94 либо на нейтрализацию в скруббере.

                      Водород после продувок реактора в начале процесса и по его окончании, содержащий хлористый водород и хлорсиланы, направляется на санитарную очистку в скруббер корпуса №94.
Система приточно-вытяжной вентиляции автономна для каждого помещения, должна соответствовать категориям производственных и вспомогательных  помещений. 
1.2 Размещение ОПП.

Размещение ОПП предполагается во вновь возведённом здании на месте снесенной 2-х этажной пристройки корпуса №2601, находящегося вблизи от корпуса №94.  Склад хранения продукции, переделы дробления и упаковки поликремния, сварки прутков, механической и химической обработки кремния, получения контрольных монокристаллических слитков, выращивания (резки) прутков-подложек размещаются  в этом же здании. 
В технологическом модуле ОПП должны быть предусмотрены помещения для мойки и ремонта реакторов восстановления, кладовые для хранения запчастей и расходных материалов (графита, кварца, подложек и пр.), газораспределительный пункт и узел учёта расхода сырья, помещение для сварки прутков-подложек, санитарно-бытовые помещения и конторка мастера (бригадира).

Силовое электрооборудование, средства КИПиА (пульты управления), обеспечивающие контроль и управление параметрами технологического процесса, размещаются в соответствии с решениями проектировщика. 

В технологическом модуле ОПП располагается холодильное оборудование для получения холода +1, -20, -45 и -80°С (обеспечение холодом установки конденсации).
Предлагается разместить в основном технологическом зале тестовые установки (4-6 единиц) для посуточного контроля качества ТХС. 
Измерительная лаборатория (лаборатория контроля и сертификации) размещается в существующем здании лаборатории производства ТХС. Лабораторию необходимо укомплектовать установкой измерения удельного электрического сопротивления кремния – «Метрика – 112», или аналогом, установкой определения типа проводимости, оборудованием для определения содержания примесей (углерод, кислород).

Предварительный вариант компоновки ОПП прилагается (см. Приложение 1).
1.3 Состав вспомогательного оборудования.
К вспомогательному оборудованию относятся:

1) установка выращивания прутков для изготовления подложек «Кристалл-502 (503)» либо станок продольной резки;
 2) установка бестигельной зонной плавки получения контрольных слитков (одно - и многопроходников для определения удельного сопротивления и типа проводимости кремния) «Кристалл-115», 
Предлагается проработать вопрос по оснащению ОПП установкой выращивания монокристаллов по Чохральскому («РЕДМЕТ-65» или аналогом) для получения из отходов поликремния заготовок для изготовления прутков-подложек.
3) станки механической обработки поликремния:
станок отрезной типа ГД-151 либо ручной резки – 1 шт.;

станок сверлильный (для высверливания заготовок контрольных слитков алмазными кольцевыми свёрлами) – 1 шт.;

плоско шлифовальный станок (ручной) – 1 шт.
             4) оборудование химической обработки кремния:

· Кислотная станция                                                             
· Шкаф 3-х секционный (Ш3-НЖ) 
· Ванны для травления и промывки – 3 шт. 
· Станция финишной очистки умягченной воды                                  

· Установка контроля качества воды на входе и выходе
   5) Помещение для мойки реакторов комплектуется оборудованием для мойки и чистки колпаков собственного изготовления.
   6) Малая механизация:
· Тележка для транспортировки колпаков, «проставок» (средняя часть корпуса реактора) и поддонов печей.

· Монтажный стол.

· Тележки для транспортировки контейнеров с кремнием.

                       Оборудование малой механизации предполагается изготовить собственными силами. 
Для технологии получения поликремния «солнечного» сорта возможно изменение схемы проведения старта реакторов осаждения поликремния. В этом случае взамен проведения разогрева прутков низкотемпературной плазмой предлагается использование легированных бором  прутков-подложек. 

Прутки-подложки изготавливаются либо продольной  резкой из легированных бором (до удельного сопротивления от 0,1 до 0,01 Ом*см) монокристаллических слитков заданной длины и диаметра, либо прямым вытягиванием прутков методом БЗП из легированной заготовки. Монокристаллы (заготовки) изготавливаются из отходов поликремния товарного производства (мелкая фракция при разделке стержней, перемычки, стержни малого диаметра, отходы от получения контрольных слитков и т.д.)  Размещение заказов на получение легированных слитков можно размещать на любом предприятии, выпускающем монокристаллический кремний,  в частности на Заводе полупроводникового кремния ГХК (г. Железногорск, Красноярского края). Данное предприятие имеет также оборудование для изготовления прутков методом продольной резки заготовок.
При достижении договоренностей по обеспечению прутками-подложками на стороне отпадает необходимость приобретения установки «Кристалл-502», станка резки стержней ГД-151.

1.5. Инфраструктура ОПП (обеспечение ОПП сырьём, материалами и энергоресурсами).

ОПП обеспечивается:

1. ТХС - от действующего производства УСС.
2. Азот жидкий (при необходимости) и газообразный – УХП.
3. Водород тонко очищенный – от блока электролиза воды HySTAT-A 1000Q/60/10 производства «HYDROGENICS N.V.» 

4.  Электроэнергия – от существующих сетей УСС.

5. Пар и горячая вода - от существующих сетей УСС.

6. Система оборотного водоснабжения установок осаждения поликремния, тестовых установок и оборудования электроснабжения  создаётся из отдельных блоков (2 шт.) на базе мини-градирни сухого типа производительность до 150м3 воды в час.

7. Холод +1, -20, -45°С и -80°С (при необходимости) – создаётся новая холодильная станция.

8. Воздух для КИПиА - от существующих сетей УСС.

9. Канализация и промышленные стоки:
   9.1 Канализация - ливневая и хозяйственно-фекальная - существующие сети корпуса 2601.

          9.2 Канализация -  производственная (промышленные стоки от технологического    оборудования):

    9.2.1. Кисло-щелочные стоки от мойки печей –существующие сети корпуса 2601.

9.2.2 Фтористые стоки от передела химической обработки кремния – проектируется вновь

9.2.3  Стоки с механическими примесями от станков резки и шлифовки кремния – проектируется вновь. 
                1.6. Аналитическое сопровождение.
Структурная схема контроля качества трихлорсилана и поликристаллического кремния представлена на рис. 3.
 Схемы пробоотбора и определения качественных характеристик поликристаллического кремния показаны на рис. 4.
Перечень приборов, необходимых для контроля качества поликремния, приведен в таблице 2.

Таблица 2.

	Параметр
	Частота* контроля
	Инструмент контроля
	Ориентировочная стоимость, $тыс.

	Величина уд. сопротивления

 контрольного слитка 
	100%
	2-х зондовый прибор
	

	Тип проводимости контрольного слитка
	100%
	Type-IT P/N (Bridge Technology)


	

	Определение примесей:
B, P, As, Al, Sb
	Не менее 20% слитков
	ИК-спектрометр IFS 66v/s (Bruker)
	

	Определение примеси углерода и кислорода
	Не менее 20% слитков
	Фурье-спектрометр Tensor 27 (Bruker)
	

	Определение загрязнения металлами поверхности:
Fe, Cr, Ni, Cu, Zn, Al, Na, K
	100%
	AAnalist 600 (Perkin Elmer)
	

	Всего:
	


*- частота контроля может быть согласована с потребителем.
  Оснащение ОПП вышеприведенным перечнем оборудования для аналитического сопровождения производства поликремния на ОПП можно рассматривать как 1-й этап создания аналитической лаборатории для производства поликремния мощностью 3000т (из бюджета).   
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                                                                     Рис.1 Принципиальная аппаратурно-технологическая схема ОПП 
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Рис.2 Принципиальная схема обеспечения ОПП прутками-подложками.
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Очистка ТХС на  тестовой  ректификационной  колонне    

Получение ПКК  водородным  восстановлением ТХС на  тест овой двухстержневой  установке      

Снятие тестового  стержня при  разгрузке установки  

  Взвешивание  

Визуальный осмотр и  контроль параметров  стержня ПКК  

Отрезка образцов  проб от прямой части  тестового стержня  

Химическая  обработка и  подготовка проб  

Определение типа  электропроводности  по длине слитка  

Отрезка и обработка  контрольной  пластины  

Определение  фактического  профиля  распределения по длине  контрольного   монокристалла  

Измерение спектров  поглощения углерода  

Вычисление  концентрации  примесей  углерода  ( ppma )    

Отбор тестовой  пробы технического  ТХС  

Контроль  геометрических  размеров  

Оц енка состояния  поверхности     

Оценка текстуры  поверхности    

Определение и  разметка мест отбора  проб от тестового  стержня ПКК  

Обработка результатов контроля и  оформление сертификатов  соответствия и испытаний   

Контроль толщины и  качества поверхности  пластины   Отрезка и обработка  контрольной  пластины  

Механическая  обработка  контрольного  монокристалла   Определение  кристаллографической  ориентации  

Отжиг проб для  контроля примеси  углерода в ПКК   стержне  

Изготовление  монокристаллического  слитка б.з.п. в вакууме  с  предельно низким  содержанием углерода  

Изготовление  контрольного  монокристалла б.з.п. в  атмосфере аргона  

Тестовый процесс на  готовность печи  б.з.п. по чистоте  

Проверка  монокристалличности   слитка   Химическое  избирательное  травление  

Подготовка и обработка  слитка для изготовления  образцов  сравнения при   контроле углерода  

Измерение  удельного  электрического  сопротивления по  длине слитка  

Контроль толщины и  качества поверхности  пластины  

Измере ние спектров   поглощения  B ,  P ,  Al ,  Ga ,  In ,  As ,  Sb ,  C   Параметры образца  сравнения   Измере ние спектров  люмини сцентного  излучения  B ,  P ,   Al ,  As   Параметры  вторичного  стандартного образца  

Вычисление  концентрации  примесей  B ,  P ,  Al ,  As   ( ppba )  
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Измерение  удельного  электрического  сопротивления по  длине слитка  

Контроль толщины и  качества поверхности  пластины  

Измере ние спектров   поглощения  B ,  P ,  Al ,  Ga ,  In ,  As ,  Sb ,  C   Параметры образца  сравнения   Измере ние спектров  люмини сцентного  излучения  B ,  P ,   Al ,  As   Параметры  вторичного  стандартного образца  

Вычисление  концентрации  примесей  B ,  P ,  Al ,  As   ( ppba )  


               -  Собственное производство                        -  услуги сторонних организаций
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2. Этапы создания ОПП.

2.1. Подготовка ТЗ и разработка исходных данных для проектирования.

2.2. Разработка проекта, согласование и утверждение.

2.3. ДОН ?

2.4. Организация тендеров на поставку основного и вспомогательного оборудования.

2.5. Заключение договоров на поставку оборудования и материалов.

2.6. Разработка графика строительства объекта и инфраструктуры.

2.7. Строительство зданий и сооружений.

                           2.8. Поставка оборудования.

2.9. Монтаж оборудования, пуско-наладка и промышленные испытания.

2.10.  Получение разрешений и оформление лицензий.

2.11.  Пуск объекта в эксплуатацию.

Электролиз NaCl








Реакторы


Восстановления/конверсии ОПП





Очистка водорода





Синтез хлористого водорода





Синтез ТХС





Разделение и очистка хлорсиланов





Ресиверы водорода 





БКХ-УРВ





Cl2





H2тех





Н2 оч





Конденсат хлорсиланов





Н2  реген





SiHCl3 на водородное восстановление





Si поли





Si техн





HCl





SiHCl3 - конденсат





ЧХК на реализацию





Тестовые установки





Блок производства Н2 т.о.





ЧХК на конверсию








HCl реген





ТХС на очистку





Разд ХС





Отходы  поликремния (куски, стержни малых диаметров, остатки от механической обработки) – давальческое сырьё сторонней организации





                                   


Резка слитков на прутки





Прутки 7×7 мм


L=2100 мм


на изготовление прутков-подложек





Получение заготовок Ø 90мм 


L=150 мм








Выращивание прутков 


методом БЗП








Прутки Ø 7 мм


L=2000 - 2300 мм


на изготовление прутков-подложек











Получение слитков кремния по Чохральскому


Ø 80 мм 


L ≥ 2100 мм








Получение легированных бором слитков


 кремния  по 


Чохральскому


Ø 90-92 мм 








Получение легированных бором слитков кремния по Чохральскому


Ø 80 мм 


L ≥ 2100 мм








Система контроля качества и сертификации ТХС (цех производства ТХС)


ГХ, ГХ(Р), ГХ-МС, ИК [(С-Н), (Si-CH3)], МС-ИСП, Виз (В), ААС (As), ААС (Fe)





Итоговый результат контроля качества ТХС поступающего на ВВ





Схема тестового контроля ТХС по оценке качества эпитаксиальных слоёв.


Содержание:


B, P, Al, As, Sb





Итоговый результат тестового контроля ТХС








Схема тестового контроля ТХС по оценке качества тестового поликристаллического стержня.


Содержание:


 B, P, Al, As, Sb и углерода








Система контроля качества и сертификации стержней ПКК





Содержание: B, P, Al, As, Sb и углерода








Итоговый результат оценки качества стержней ПКК каждой партии





Система контроля загрязнения металлами поверхности ПКК


Содержание:


Na, Ca, K, Fe, Cr, Ni, Cu, Zn, Al





Итоговый результат оценки загрязнения поверхности ПКК каждой партии





Тестовая установка для получения эпитаксиальных слоёв





Тестовая двухстержневая установка для получения стержней ПКК





Рис. 3 Структурная схема контроля качества и сертификации трихлорсилана и поликристаллического кремния ОПП





Итоговый результат аналитического и тестового контроля качества ТХС





Итоговый результат контроля качества и сертификации ПКК для каждой партии








Склад 


готовой продукции





Цех производства и очистки 


трихлорсилана (к.94)





ОПП получения поликремния 





Дробление  стержней





Лаборатория пр-ва ТХС ()





Лаборатория физ. измерений (ОПП)





Единый сервер архивных данных информационно – вычислительной сети контроля качества и сертификации ТХС и ПКК (ИВСКК)





Отобранный U – образный стержень ПКК при разгрузке каждой печи ВВ








Взвешивание








Визуальный осмотр и контроль 


параметров





Откалывание мостового перехода для высверливания перпендикулярных 


кернов





Откалывание от прямой части стержня для высверливания параллельных кернов





Высверливание параллельных и перпендикулярных кернов





Химическая обработка и подготовка проб (кернов)





Определение типа электропроводности по длине слитка





Отрезка и обработка контрольной пластины





Определение фактического профиля распределения по длине контрольного монокристалла





Измерение спектров поглощения углерода





Мостовой переход и цилиндрический образец на производство кремния для солнечной энергетики





Контроль геометрических размеров





Оценка состояния поверхности  





Разметка мест отбора проб и координат откалывания





Контроль толщины и качества поверхности пластины





Отрезка и обработка контрольной пластины





Механическая обработка контрольного монокристалла





Определение кристаллографической ориентации





Отжиг проб (кернов) для контроля примеси углерода в ПКК стержне





Изготовление монокристаллического слитка б.з.п. в вакууме с предельно низким содержанием углерода








Изготовление контрольного монокристалла б.з.п. в атмосфере аргона





Тестовый процесс на готовность печи б.з.п. по чистоте





Проверка монокристалличности слитка





Химическое избирательное травление





Подготовка и обработка слитка для изготовления образцов сравнения при контроле углерода





Измерение удельного электрического сопротивления по длине слитка





Контроль толщины и качества поверхности пластины





Измерение спектров поглощения B, P, Al, Ga, In, As, Sb, C





Параметры образца сравнения





Измерение спектров люминесцентного излучения B, P, Al, As





Параметры вторичного стандартного образца





Вычисление концентрации примесей B, P, Al, As (ppba) �





Вычисление концентрации примесей углерода (ppma) 





Вычисление концентрации примесей B, P, Al, Ga, In, As, Sb (ppba) и 


С (ppma) �





Обработка результатов контроля и оформление сертификатов соответствия и испытаний 





Удаление образцов ПКК и выпаривание раствора кислот





Травление образцов ПКК в растворе горячих кислот  





Отбор образца (300г.) из колотого ПКК в соответствии с требованиями по ASTM F1724 





Анализ экстракта из высушенной кислоты на остаточные металлы методом ААСТП по ASTM F1724 





Рис. 4в. Схема определения загрязнения металлами поверхности ПКК методом ААСГП с предварительной экстракцией кислотой





Рис. 4б


 Расположение перпендикулярных кернов





пруток – основа


разрешённый участок для сверления


неразрешённый участок для сверления





Места высверливания проб (кернов)





Ø 20 мм





керн по прутку - основе





керн из выращенного слоя





Ø 20 мм





Рис. 4а


Расположение параллельных кернов





Рис.4 Схема аналитического контроля ПКК.








