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QUARZGLAS

(67)  Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstel-
lung eines optischen Rohlings aus synthetischem Quarz-
glas durch Verglasen und Umformen eines pordsen, eine
Langsachse (L) aufweisenden, zylinderférmigen SiO ,
Sootkdrpers (1) in einer eine Schmelzform (23) mit Bo-
denplatte (24) aufweisenden Erhitzungszone (21), um-
fassend folgende Verfahrensschritte:

(a) Verglasen des SiO2-Sootkérpers (1) in der Erhit-
zungszone (21) bei einer Verglasungstemperatur unter
Bildung eines vollstandig verglasten, transparenten
Quarzglaskorpers (6), und anschliefend

(b) Umformen des verglasten Quarzglaskorpers (6)
durch Erweichen in der Schmelzform (23) bei einer Er-
weichungstemperatur unter Bildung einer viskosen
Quarzglasmasse (7), welche das Volumen der Schmelz-
form (23) ganz oder teilweise ausfllt, und

(c) Abkiihlen der Quarzglasmasse (7) und Entnahme aus
der Schmelzform (23) unter Bildung des optischen Roh-
lings.

Um vollzylindrische Rohlinge aus synthetischem Quarz-
glas mit reproduzierbar guter Qualitat, hoher Reinheit
und homogenen, rotations-symmetrischen Eigen-
schaftsprofilen zu erhalten wird erfindungsgemaf vorge-
schlagen, dass beim Verglasen gemaf Verfahrensschritt
(a) ein vollzylindrischer Quarzglaskérper (6) gebildet
wird, und dass beim Umformen in der Schmelzform (23)
gemal Verfahrensschritt (b) der vollzylindrische Quarz-
glaskorper (6) durch gesteuertes Zufihren mit einem
Zentrierungsmittel der Bodenplatte (24) in Kontakt ge-
bracht wird.

VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG EINES OPTISCHEN ROHLINGS AUS SYNTHETISCHEM

L | schritt (b)

Fig. 1
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Beschreibung

Technischer Hintergrund

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren
zur Herstellung eines optischen Rohlings aus syntheti-
schen Quarzglas durch Verglasen und Umformen eines
pordsen, eine Langsachse aufweisenden, zylinderférmi-
gen SiO, Sootkorpers in einer eine Schmelzform mit Bo-
denplatte aufweisende Erhitzungszone, umfassend fol-
gende Verfahrensschritte:

(a) Verglasen des SiO,-Sootkérpers in der Erhit-
zungszone bei einer Verglasungstemperatur unter
Bildung eines vollstandig verglasten, transparenten
Quarzglaskoérpers, und unmittelbar anschlieRend
(b) Umformen des verglasten Quarzglaskorpers
durch Erweichen in der Schmelzform unter Bildung
einer viskosen Quarzglasmasse, welche das Volu-
men der Schmelzform ganz oder teilweise ausfiillt,
und

(c) Abkuhlen der Quarzglasmasse und Entnahme
aus der Schmelzform unter Bildung des optischen
Rohlings.

[0002] Ausdem Rohling aus synthetischem Quarzglas
werden beispielsweise Bauteile zum Einsatz in der Halb-
leiterfertigung, optische Bauteile, wie Linsen oder Spie-
gelin der Mikrolithographie, oder Vorformen fiir optische
Fasern fir die Nachrichtentechnik gefertigt.

[0003] Die Herstellung von synthetischem Quarzglas
erfolgt in der Regel durch Flammenhydrolyse oder Oxi-
dation einer siliziumhaltigen Ausgangsverbindung unter
Einsatz von Abscheidebrennern. Eine bewahrte Aus-
gangssubstanz fur die Herstellung von synthetischem
Quarzglas, ist Siliziumtetrachlorid (SiCl,). Es ist aber
auch eine Vielzahl anderer siliziumorganischer Verbin-
dungen bekannt, aus denen durch Hydrolyse oder durch
Oxidation SiO, gebildet werden kénnen. Als Beispiel sei-
en chlorhaltige oder chlorfreie Silane, Silazane oder Po-
lysiloxane genannt. Davon hat sich insbesondere das
chlorfreie  Polysiloxan  Octamethylcyclotetrasiloxan
(OMCTS) bewahrt.

[0004] Bekannte Herstellungsverfahren sinddas VAD-
Verfahren (Vapor Phase Axial Deposition), das OVD Ver-
fahren (Outside Vapor Phase Deposition) oder plas-
maunterstiitze Abscheideverfahren, wie das POD Ver-
fahren (Plasma Outside Deposition). Bei anderen Ver-
fahren werden Formen verwendet, in denen Quarzglas-
kérper durch vertikale Abscheidung von SiO,-Partikeln
und direktem Verglasen von unten nach oben aufgebaut
werden. Bei allen diesen Verfahrensweisen werden mit-
tels eines oder mehrerer Abscheidebrenner SiO,-Parti-
kel erzeugt und schichtweise auf einem Trager abge-
schieden, der sich relativ zu einer Brennerflamme be-
wegt. Bei hinreichend hoher Temperatur im Bereich der
Trageroberflache kommt es zu einem unmittelbaren Ver-
glasen der SiO,-Partikel ("Direktverglasen”). Im Unter-
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schied dazu ist bei dem sogenannten "Sootverfahren”
die Temperatur wéhrend des Abscheidens der SiO,-Par-
tikel so niedrig, dass ein portser SiO,-Sootkdrper erhal-
ten wird, der in einem separaten Verfahrensschritt zu
transparentem Quarzglas gesintert bzw. verglast wird.
Sowohl das Direktverglasen als auch das Sootverfahren
fihren letztlich zu einem dichten, transparenten, hoch-
reinen, synthetischen Quarzglas. Die vorliegende Erfin-
dung betrifft die Herstellung von synthetischem Quarz-
glas Uber das Zwischenstadium des Sootkdrpers.
[0005] InderRegelenthaltendie SiO,-Sootkorper her-
stellungsbedingt einen hohen Gehalt an Hydroxylgrup-
pen (OH-Gruppen). Diese wirken sich auf die optische
Transmission des daraus erhaltenen Quarzglases aus
und sie haben Einfluss auf die Viskositat des Quarzgla-
ses und seine Bestandigkeit gegenulber kurzwelliger UV-
Strahlung. Daher wird bei der Herstellung von syntheti-
schem Quarzglas im Allgemeinen auf die Einhaltung ei-
nes vorgegebenen Gehalts an Hydroxylgruppen geach-
tet, und es sind eine Vielzahl von Methoden vorgeschla-
gen geworden, den Hydroxylgruppengehalt im Sootkor-
per zu minimieren oder auf einen vorgegebenen Wert
einzustellen. So wird beispielsweise der porése Sootkdr-
per einer Dehydratationsbehandlung in einer chlorhalti-
gen Atmosphare bei hoher Temperatur um 1000°C un-
terzogen, wobei es zu einer Substitution von OH-Grup-
pen durch Chlor kommt. Alternativ kann die Trocknung
des Sootkdrpers auch in einer Fluor enthaltenden Atmos-
phéare durchgeflihrt werden, was mit einer Fluor-Dotie-
rung einhergeht. Wenn der Einbau von Chlor oder Fluor
in das SiO,-Netzwerk vermieden werden soll, wird eine
thermische Trocknung durchgefiihrt, bei der der Soot-
kérper bei einer Temperatur von etwa 1100 °C in einem
Heizofen mit einem Heizelement aus Grafit unter Vaku-
um dehydriert wird.

[0006] Aus dem vorbehandelten Sootkdrper wird
durch Sintern (=Verglasen) ein Kdrper aus transparen-
tem Quarzglas hergestellt. In der Regel wird hierzu der
getrocknete oder anderweitig vorbehandelte Sootkorper
in einen evakuierbaren Verglasungsofen eingebracht
und darin unter Bildung eines transparenten Quarzglas-
korpers gesintert. AnschlieBend wird der verglaste
Quarzglaskorper durch mechanische Formgebung oder
durch HeiBverformung in die vorgegebene Endform des
Rohlings oder Halbzeugs gebracht.

[0007] Die HeiBverformung geht haufig mit Homoge-
nisierungsmafinahmen zur Verminderung von Schlieren
und Schichten einher. So wird beispielsweise in der DE
42 04 406 A1 ein mehrstufiger Verformungsprozess vor-
geschlagen, bei dem ein Drillstab aus Quarzglas zur Be-
seitigung einer axialen Schichtstruktur in einer Gie3form
aus Graphit eingebracht wird, die in Form eines umge-
drehten "T" ausgebildet ist, mit vertikal orientiertem Zu-
fuhrstutzen, der an seinem unteren Ende zweiseitig in
eine horizontal orientierte, rohrférmige Auslaufform mit
quadratischem Querschnitt verzweigt. Der Drillstab er-
weicht innerhalb des Zufuhrstutzens und sinkt dabei un-
ter seinem eigenen Gewicht so in die horizontale Aus-
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laufform ein, dass er zu einem stabférmigen Quarzglas-
zylinder mit quadratischem Querschnitt umgeformt wird,
bei dem die verbleibenden Schichten parallel zur Stab-
Langsachse verlaufen und durch Verdrilen um die
Langsachse leicht entfernt werden kdnnen.

Stand der Technik

[0008] In der DE 100 41 457 C1 wird vorgeschlagen,
die Dehydratationsbehandlung und das Verglasen des
Sootkdrpers in einem gemeinsamen Ofen durchzufiihren
und beim Verglasen des Sootkdrpers gleichzeitig auch
die Endform des Rohlings durch plastisches Umformen
einzustellen. In einem Ausfihrungsbeispiel wird eine
gasdurchlassige Grafitform eingesetzt, die einen oberen
Bereich mit einer an den Auflendurchmesser des Soot-
kérpers, hier ein Hohlzylinder, angepassten Aufnahme
mit weitem Querschnitt aufweist, welcher lber einen
trichterférmigen Ubergang in einen unteren Bereich mit
engerem Querschnitt ibergeht. Der untere Bereich der
Grafitform ist dem AufRendurchmesser des herzustellen-
den Quarzglas-Halbzeugs angepasst und bestimmt des-
sen Endform. Der zu verglasende Sootkdrper wird in den
Aufnahmebereich der Grafitform eingesetzt, wobei zur
Stabilisierung des Sootkdrpers ein Haltestab mit einem
Teller in die Langsbohrung des Sootkdrpers eingefiihrt
ist. In dieser Art wird der Sootkdrper zunéchst in einem
oberen, kéalteren Bereich eines Ofens gehalten und dort
mit Chlorgas beaufschlagt. Die Temperatur wahrend der
Chlorbehandlung betragt etwa 950 °C. Nach diesem Pro-
zessschritt wird der Sootkdrper zusammen mit der Gra-
fitform in Ofenbereiche mit héherer Temperatur um 1350
°C abgesenkt und wahrend einer Zeitspanne von etwa
12 hin Heliumatmosphéare vorgesintert. Beim Vorsintern
wird eine gewisse Volumenkontraktion des Sootkérpers
beobachtet. Danach erfolgt das Verglasen des Sootkor-
pers bei einer Temperatur von etwa 1750 °C, indem die
Grafitform inklusive des vorgesinterten Sootkdrpers ein
weiteres Stiick in Richtung des Ofenbereichs mit noch
héherer Temperatur abgesenktwird. Nach einer Verweil-
zeit von 8 Stunden in dieser Position erweicht der vor-
gesinterte, hohlzylindrische Sootkdrper soweit, dass er
unter seinem eigenen Gewicht durch den trichterférmi-
gen Ubergang in den unteren Teil der Form abflieRt. Das
zahe Abflieen kann durch Druck von oben unterstitzt
werden. Nach dem Erkalten wird die Grafitform geoffnet
und ein Quarzglas-Formkdrper enthnommen, der ohne
weitere Nachbearbeitung als blockférmiges Halbzeug fiir
die Herstellung von Quarzglas-Bauteilen fiir die Optik
oder fir die Halbleiterfertigung einsetzbar ist.

[0009] Beim AbflieRen der viskosen SiO,-Masse in
den unteren Bereich der Grafitform kann es jedoch un-
vorhersehbar zu Blaseneinschlissen oder Verwerfun-
gen kommen, die sich als Schlieren oder Blasennester
zeigen. Derartige Einschmelzfehler wirken sich auf die
Qualitat des Endprodukts ungiinstig aus. So verringern
Blasen beispielsweise die Bestandigkeit von Quarzglas-
Bauteilen gegeniiber Atzprozessen, wie sie in der Halb-
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leiterfertigung Ublich sind. Auch beim Einsatz in der Mi-
krolithographie machen derartige Einschmelzfehler das
Halbzeug unbrauchbar und sie miissen aufwandig ent-
fernt werden. Abgesehen davon ist das bekannte Ver-
fahren nur fir hohlzylindrische Sootkdrper geeignet, bei
denen die Langsbohrung zur Einflihrung einer Zentrier-
vorrichtung genutzt wird. Durch die Zentriereinrichtung
resultiert nach dem Umformen ein Quarzglas-Hohlzylin-
der mit einer Bohrung, die einen Durchmesser von etwa
50 bis 80 mm aufweist.

[0010] Auch in DE 10 2006 024 831 A1 wird vorge-
schlagen, das Verglasen des Sootkérpers und das Um-
formen zu einem Rohling in einem gemeinsamen Ofen
durchzufiihren. Jedoch erfolgt das Verglasen und Um-
formen nicht gleichzeitig, sondern in auf einander folgen-
den Verfahrensschritten.

[0011] Es wird von einem hohlzylindrischen Sootkor-
per ausgegangen, der mittels eines tblichen OVD-Ver-
fahrens durch Auflenabscheidung von SiO,-Partikeln
auf einem um seine Langsachse rotierenden Dorn her-
gestellt wurde. Der Sootkdrper wird in seiner Langsboh-
rung von einem Haltestab oder Tragerrohr gestitzt und
sitzt auf einer Bodenplatte einer Schmelzform auf. Das
Tragerrohr dient somit nicht nur als Halterung, sondern
wirkt insbesondere als formgebendes Element fiir die zu
erzeugende Innenbohrung des herzustellenden Roh-
lings. In dieser Anordnung wird der Sootkérper dem Ver-
glasungs- und Umformofen zugefiihrt. In der Heizzone
des Ofens verglast der Sootkdrper von oben beginnend
kontinuierlich durch, dann beginnt die Umformung durch
Verformung des unteren Bereichs des verglasten Quarz-
glaskoérpers in der Schmelzform. Nach und nach erweicht
der Quarzglaskérper insgesamt und flieRt in die
Schmelzform aus. Durch den Verbleib des Tragerrohres
wahrend der Verglasung und Umformung entsteht ein
hohlzylindrischer Formkérper als Rohling.

[0012] Das Verfahren gemafR DE 10 2006 024 831 A1
ist ebenso wie das vorher beschriebene Verfahren ge-
mafR DE 100 41 457 C1 auf die Herstellung hohlzylind-
rischer Rohlinge beschrankt. Das Tragerrohr wird zwar
als Zentriereinrichtung genutzt, es sind jedoch weitere
MaRnahmen wie etwa ein méglichst geringer Spalt (ma-
ximal 50 mm) zwischen Schmelzform-Innenwandung
und der AulRenwandung des Sootkérpers bzw. des ge-
sinterten Quarzglaskorpers erforderlich, um eine verzo-
gerte Warmeubertragung und insbesondere um Verwer-
fungen beim Umformprozess zu vermeiden. Da tiberdies
wahrend des Verglasens darauf geachtet werden muss,
dass der Quarzglaskoérper nicht auf das Tragerrohr auf-
schrumpft, mindert der Spalt zwischen Tragerrohr und
Quarzglaskorper die Zentrierwirkung des Tragerstabes
beim Umformen. Es kann deshalb selbst bei exakter Zen-
trierung des Tragerrohres zu Abweichungen von einer
zentrischen Ausrichtung des Quarzglaskorpers in der
Schmelzform kommen. Ein Nachsteuern des Trager-
rohrs bei Korrekturbedarf ist nicht vorgesehen. Insofern
ist die Funktion des Tragerrohrs als Zentriereinrichtung
nicht ausreichend, um den verglasten Quarzglaskorper



5 EP 3 299 345 A1 6

in einer zentrierten Position zu halten und einen gesteu-
erten Umformvorgang zu gewahrleisten. Darliber hinaus
kann es zu Einschmelzfehlern durch Blaseneinschliisse
kommen, wenn der Verglasungsvorgang des Sootkor-
persvonoben nach unten fortschreitend unbemerkt doch
am unteren Ende des Sootkdrpers nicht vollstandig ist
und dieser Bereich sogleich dem Umformvorgang in der
Schmelzform unterworfen wird.

Technische Aufgabenstellung

[0013] Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrun-
de, ein Verfahren zum Verglasen und Umformen von
SiO,-Sootkdrpern anzugeben, wodurch vollzylindrische
Rohlinge aus synthetischem Quarzglas mit reproduzier-
bar guter Qualitat, hoher Reinheit und homogenen, ro-
tations-symmetrischen Eigenschaftsprofilen, wie bei-
spielsweise das Brechzahlprofil, erhalten werden.

Allgemeine Beschreibung der Erfindung

[0014] Diese Aufgabe wird ausgehend von dem Ver-
fahren der eingangs genannten Gattung erfindungsge-
maf dadurch geldst, dass beim Verglasen geman Ver-
fahrensschritt (a) ein vollzylindrischer Quarzglaskorper
gebildet wird, und dass beim Umformen in der Schmelz-
form gemal Verfahrensschritt (b) der vollzylindrische
Quarzglaskorper durch gesteuertes Zufiihren mit einem
Zentrierungsmittel der Bodenplatte in Kontakt gebracht
wird.

[0015] Beim erfindungsgemafRen Verfahren wird von
einem Sootkdrper ausgegangen, der nach dem Trock-
nen in einer gemeinsamen Ofenanlage verglast und an-
schlieend in einer Schmelzform zu dem Rohling aus
synthetischem Quarzglas umgeformt wird. Im Unter-
schied zum Stand der Technik wird aber beim Verglasen
des SiO,-Sootkdrpers an Stelle eines hohlzylindrischen
Quarzglaskérpers ein vollzylindrischer Quarzglaskorper
gebildet, der rotations-symmetrische Eigenschaftsprofile
aufweist. Vorzugsweise ist der Sootkdrper mittels des
VAD-Verfahrens als ein vollzylindrischer Formko&rper
aufgebaut worden und weist ein rotations-symmetri-
sches Eigenschaftsprofil auf. Von diesem Kérper ausge-
hend erfolgt die Herstellung von entsprechenden vollzy-
lindrischen Rohlingen aus synthetischem Quarzglas.
Das Verglasen und Umformen in einem einzigen Ofen
gewabhrleitet einen effektiven Herstellungsprozess ohne
Zwischenlagerung oder Transporte und erfiillen somit
die hohen Anforderungen in Bezug auf die Reinheit des
synthetischen Quarzglases fir den Einsatz in der Optik
oder als Prozess-Bauteil in der Halbleiterindustrie.
[0016] Weiterhin wird beim Erweichen des verglasten,
vollzylindrischen Quarzglaskérpers in der Schmelzform
in zentrierter Ausrichtung kein Haltestab wie im Stand
der Technik eingesetzt, sondern das Zentrieren erfolgt
durch gesteuertes Zufiihren und in Kontakt bringen des
Quarzglaskorpers mit einem Zentrierungsmittel an der
Bodenplatte der Schmelzform. Durch das Zentrierungs-
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mittel an der Bodenplatte der Schmelzform wird ein Ver-
kippen des Quarzglaskdrpers verhindert, so dass die Ro-
tationssymmetrie beim Umformen erhalten bleibt und da-
mit die homogenen rotations-symmetrischen Eigen-
schaftsprofile vom verglasten Quarzglaskdrper auf den
Rohling Uibertragen werden.

[0017] Eshatsichgezeigt, dass ein blasen-und schlie-
renfreies Umformen nur méglichist, wenn der Sootkdrper
vollstandig verglast wird und dann als Quarzglaskérper
vorliegt. Die definierte Trennung und zeitliche Abfolge
von Verglasungsvorgang und Umformprozess vermei-
det Einschlisse von Gasen, wie sie beispielsweise ent-
stehen, wenn noch poréses Sootmaterial von zahflissi-
ger Quarzglasmasse umhdllt und eingeschlossen wird.
[0018] Das Umformen des Quarzglaskorpers erfolgt
anschlieBend an das Verglasen ohne zwischenzeitliche
Abkuhlung in der gleichen Ofenanlage, jedoch bei einer
héheren Temperatur als die Verglasungstemperatur,
und durch Einfiihren in eine Schmelzform. Die Schmelz-
form hat eine Bodenplatte mit einem Zentrierungsmittel,
das beim Aufsetzen des vollzylindrischen Quarzglaskor-
pers auf die Bodenplatte diesen dort mittig zentriert, so
dass ein Verkippen oder ein Verschieben auf der Boden-
platte verhindert wird. Der vollzylindrische Quarzglaskor-
per hat an seinem unteren Ende keine plane Stirnflache,
sondern eine halbkugelférmige Kuppe, die sich dem Zen-
trierungsmittel in der Bodenplatte gut anpasst. Der
Quarzglaskorper erweicht durch die erhdhte Temperatur
zu einer zahflissigen Masse, die sich in der Schmelzform
verteiltund deren Innenvolumen ganz oder teilweise aus-
fullt, so dass nach dem Abkihlen der Rohling aus der
Schmelzform entnommen werden kann. Der so herge-
stellte vollzylindrische Rohling weistim Wesentlichen die
gleiche rotations-symmetrische Eigenschaftsverteilung
auf wie der in die Erhitzungszone zugefihrte vollzylind-
rische SiO,-Sootkérper. Durch das erfindungsgemale
Verfahren kdnnen somit HomogenisierungsmaRnahmen
am Rohling, wie etwa das Verdrillen, entfallen. AuRer-
dem entfallt ein Wechsel der Ofenanlage nach dem Ver-
glasen wodurch das Risiko des Eintrags von Verunreini-
gungen minimiert ist.

[0019] Es hat sich als besonders vorteilhaft erwiesen,
wenn das Zentrierungsmittel an der Bodenplatte als eine
rotations-symmetrische Mulde ausgebildet ist. Eine der-
artige Mulde oder muldenartige Vertiefung ist zentrisch
in der Bodenplatte angeordnet und passt sich optimal an
das untere Ende des verglasten Quarzglaskdrpers an,
der eine vollzylindrische Form hat und in der Regel an
seinen Enden keine gerade Stirnflache aufweist, son-
dern mit einer Kuppe versehen ist, die als Gegenstiick
fur die Mulde in der Bodenplatte fungiert. Durch diese
Ausgestaltung des Zentrierungsmittels wird ein homoge-
nes AusflieBen der erweichten Quarzglasmasse unter
Beibehaltung von rotations-symmetrischen Eigen-
schaftsprofilen unterstitzt.

[0020] Weiterhin hat es sich im Hinblick auf eine be-
sonders exakte Zufihrung bewahrt, wenn das gesteuer-
te Zufihren in die Schmelzform mittels einer am oberen
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Ende des verglasten Quarzglaskérpers angreifenden
Haltevorrichtung in Kombination mit einer Bewegungs-
einheit erfolgt. Somit wird der verglaste Quarzglaskorper
an seinem oberen Ende und an seinem unteren Ende
geflhrt. Die Halterung am oberen Ende des Quarzglas-
korpers umfasst beispielsweise eine Graphit-Kette mit
einem sogenannte Handle aus Quarzglas. Die Bewe-
gungseinheit wirkt auf die Haltevorrichtung und steuert
die vertikale und radiale Bewegung des Sootkdrpers in
die Erhitzungszone und des Quarzglaskorpers in die
Schmelzform und wahrend des Umformens des Quarz-
glaskorpers.

[0021] Vorteilhafterweise umfasst die Bewegungsein-
heit einen Kraftaufnehmer, der die vertikale Kraft beim
Aufsetzen des verglasten Quarzglaskérpers auf die Bo-
denplatte der Schmelzform und beim Umformen des
Quarzglaskorpers in der Schmelzform registriert und ei-
ne optimale Einstellung der Zufiihrgeschwindigkeit er-
moglicht.

[0022] Die Umformung des verglasten Quarzglaskor-
pers in der Schmelzform erfolgt vorteilhafterweise begin-
nend mit seinem unteren Ende von unten nach oben,
wobei die Zufiihrung so gesteuert ist, dass eine pro Zeit-
einheit zugefuhrte Masse des Quarzglaskorpers der pro
Zeiteinheit erweichenden Quarzglasmasse entspricht.
Durch diese MaRnahme wird der verglaste Quarzglas-
korper in einer dem Grad des Umformens durch Ausflie-
Ren des erweichten Quarzglaskdrpers entsprechenden
Geschwindigkeit bewegt bzw. abgesenkt. Die Geschwin-
digkeit des AusflieRens wird dabei von der Erweichungs-
temperatur und der Masse des zugefliihrten Quarzglas-
korpers bestimmt.

[0023] Nach dem Aufsitzen des Quarzglaskorpers auf
der Bodenplatte der Schmelzform in zentrierter Position
beginnt das Umformen durch AusflieRen. Die Halteein-
richtung aus Handle und Graphit-Kette gibt dabei gerade
so viel nach, dass die gesamte Anordnung mit dem teil-
weise noch nicht erweichten Quarzglaskdrper gestreckt
bleibt und ein gleichméaRiges, rotationssymmetrisches
AusflieBen der erweichten Quarzglasmasse gewéhrleis-
tet ist. Es bildet sich wéhrend des Umformens zwischen
dem unteren Ende des Quarzglaskérpers und der visko-
sen Quarzglasmasse aufeinem Hohen-Niveauinnerhalb
der Schmelzform ein mehr oder weniger kegelférmiger
Ubergangsbereich aus. Dieser Ubergangsbereich ent-
spricht in etwa dem Fllstand der viskosen Quarzglas-
masse in der Schmelzform oder liegt geringfligig ober-
halb des Fiillstands.

[0024] Der vollstédndig verglaste Quarzglaskorper wird
zwecks Umformung mit Hilfe der Handle am oberen Ende
des Quarzglaskdrpers in die am unteren Ende des Ofens
bzw. der Erhitzungszone befindliche Schmelzform abge-
senkt, so dass er auf der Bodenplatte der Schmelzform
in zentrierter Position aufsitzt. Eine Vorschubgeschwin-
digkeit im Bereich zwischen 2 und 5 mm/min beim in
Kontaktbringen mit dem Zentrierungsmittel der Boden-
platte und Umformen hat sich bewahrt. Eine Vorschub-
geschwindigkeit in diesem Bereich ermdglicht ein ziel-

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

genaues in Kontakt bringen mit dem Zentrierungsmittel
der Bodenplatte.

[0025] Das Umformen erfolgt vorzugsweise in einem
Teilbereich der Erhitzungszone, deren Ldnge maximal
die Halfte der Lange des umzuformenden vollzylindri-
schen Quarzglaskérpers betragt.

[0026] Zu Beginn des Umformprozesses ist dabei der
obere Bereich des vollzylindrischen Quarzglaskorpers
noch auf Verglasungstemperatur, so dass ein Erweichen
und eine Umformung in diesem Bereich nicht stattfinden.
Es erfolgt somit ein von unten beginnendes bereichswei-
ses Erweichen des Quarzglaskorpers und es ist ein all-
mabhlich nach oben fortschreitender, definierter Umform-
vorgang gewabhrleistet. In dem Zusammenhang ist auch
zu beachten, dass die zum Erweichen von Quarzglas
erforderliche hohe Erweichungstemperatur auch zu ei-
ner Keimbildung und zu einem unerwiinschten Wachs-
tum von Cristobalit-Kristallen im Quarzglas flihren kann.
Daher wird angestrebt, das Quarzglas besonders hohen
Temperaturen nur so lange wie nétig auszusetzen.
[0027] Die Erweichungstemperatur wird vorteilhafter-
weise im Bereich zwischen 1650 °C und 1850 °C einge-
stellt.

[0028] Durch die gegenuber der Verglasungstempe-
ratur erhdéhte Erweichungstemperatur im Bereich der
Schmelzform erweicht der Quarzglaskdrper unter Bil-
dung einer viskosen Quarzglasmasse, welche das Vo-
lumen der Schmelzform ganz oder teilweise ausflillt.
Durch die muldenférmige Vertiefung als Zentrierungs-
mittel in der Bodenplatte der Schmelzform und durch die
Fihrung (Handle, Graphit-Kette und Bewegungseinheit)
am oberen Ende des Quarzglaskdrpers wird ein Verkip-
pen oder Verschieben des Quarzglaskdrpers verhindert.
Auf diese Weise kann das rotationssymmetrische Eigen-
schaftsprofil, das bei der Abscheidung des vollzylindri-
schen Sootkdrpers angelegt wird, erhalten bleiben.
[0029] Vorzugsweise erfolgt das Umformen des voll-
zylindrischen Quarzglaskdrpers mit im Wesentlichen
konstanter Erweichungstemperatur wahrend einer Zeit-
spanne von 15 min bis 200 min.

[0030] Der Umformschritt schlief3t sich an den Vergla-
sungsschritt an und erfolgt bei im Wesentlichen konstan-
ter Temperatur. Je nach Volumen des umzuformenden
Quarzglaskorpers liegt die Erweichungstemperatur und
die Dauer der einwirkenden Temperatur deutlich tber
der Verglasungstemperatur. In einer Endphase des Um-
formschritts ist die Umformung in die gewtiinschte voll-
zylindrische Geometrie des Rohlings im Wesentlichen
abgeschlossen, es erfolgen lediglich noch Glattungen
der Wandungen und der Oberseite des Rohlings, fur die
eine Phase im Bereich der héheren Erweichungstempe-
ratur genugt.

[0031] Diese MaRnahme ist besonders effektiv, wenn
der umgeformte Quarzglaskdrper in einem moglichst ho-
mogenen Temperaturfeld gleichmafig erhitzt wird.
[0032] In Bezug auf den zu verarbeitenden porésen
SiO,-Sootkorper ist es besonders vorteilhaft, wenn die-
ser ein vollzylindrischer Sootkérper ist, der nach dem



9 EP 3 299 345 A1 10

VAD-Verfahren hergestellt wurde.

[0033] Durch schichtweises Abscheiden von
SiO,-Sootpartikeln auf die Stirnflache eines rotierenden
Quarzglasstabes nach dem VAD-Verfahren wird ein voll-
zylindrischer, eine Langsachse aufweisender Sootkdr-
per erhalten. Dieser Sootkdrper weist ein homogenes
Eigenschaftsprofil auf, da die Drehzahl des Substratsta-
bes und die Steuerung der Abscheidebrenner aufeinan-
derabgestimmtsind. Im Vergleich zur Soot-Abscheidung
mittels OVD-Verfahren, bei dem der Sootkdrper auf ei-
nem Substratrohr als hohlzylindrischer Kérper in seinem
Durchmesser wachst, hat der Sootkorper, der nach dem
VAD-Verfahren hergestellt wird, und der daraus umge-
formte vollzylindrische Koérper keine Eigenschaftsprofil-
stdrung im Mittenbereich. Hinsichtlich der Herstellung ei-
nes vollzylindrischen Rohlings mit einem, homogenen,
rotationssymmetrischen Eigenschaftsprofil ist das erfin-
dungsgemafle  Verfahren ein  vollzylindrischer
SiO,-Sootkorper, der nach dem VAD-Verfahren herge-
stellt wurde, als Ausgangsmaterial von Vorteil.

[0034] Beieinerbevorzugten Ausfiihrungsform der Er-
findung wirkt beim Verglasen nach Verfahrensschritt (a)
die Erhitzungszone auf den Sootkérper in vertikaler Ori-
entierung seiner gesamten Lange ein. In diesem Fall er-
fahrt der vollzylindrische Sootkdrper die Hitzeeinwirkung
an seiner gesamten Umfangsflache. Die Verglasung er-
folgt gleichmaRig radial von aulen nach innen, und es
kommt zu einer gewissen Volumenkontraktion, jedoch
ohne dass sich das Verhaltnis der Sootkdrper-Abmes-
sungen zueinander wesentlich &ndert. Ebenso bleibt das
Eigenschaftsprofil des Sootkdrpers erhalten und utber-
tragt sich auf den vollverglasten Quarzglaskérper.
[0035] Alternativ kann es auch vorteilhaft sein, wenn
der Sootkdrper in vertikaler Orientierung seiner Langs-
achse zonenweise mit seinem unteren Ende beginnend
von unten nach oben verglast wird. Der zu verglasende
Sootkdrper wird zunachst von oben der Erhitzungszone
zugefihrt, so dass an seinem unteren Ende die Vergla-
sung beginnt. Durch weiteres Absenken des teil-verglas-
ten Sootkorpers durch die Erhitzungszone vergroRert
sich der Verglasungsbereich weiter nach oben bis
schlief3lich ein vollstadndig verglaster Quarzglaskorper
vorliegt.

[0036] Das Verglasen des vollzylindrischen Sootkor-
pers in vertikaler Orientierung seiner Langsachse von
unten nach oben muss mit einer exakt geregelten Vor-
schubgeschwindigkeit und Temperatureinstellung ge-
schehen um das Risiko zu minimieren, dass in Teilbe-
reichen des Quarzglaskdrpers noch Glaseinschliisse
sind, die beim Umformen nicht mehr entferntwerden kon-
nen. In diesem Zusammenhang hat es sich bewahrt,
wenn beim zonenweisen Verglasen mit einer Vorschub-
geschwindigkeit im Bereich zwischen 2 und 10 mm/min
der Sootkdrper der Erhitzungszone zugefihrt wird. Die
Vorschubgeschwindigkeit im Bereich zwischen 2 und 10
mm/min ergibt in Verbindung mit lblichen Heizzonen-
Langen von mindestens 30 cm eine Verweilzeit des Soot-
kérpers in der Erhitzungszone, die jedenfalls flr typische

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

Abmessungen des Sootkdrpers (mit einem Au3endurch-
messer im Bereich von 300 mm bis 500 mm) ein voll-
standiges Verglasen gewahrleistet.

[0037] Die Verglasungstemperatur wird vorteilhafter-
weise im Bereich zwischen 1200 °C und 1600 °C einge-
stellt. Dies gilt sowohl fiir das Verglasung im Ganzen wie
auch fur die zonenweise Verglasung.

Ausfihrungsbeispiel

[0038] Nachfolgend wird die Erfindung anhand einer
Patentzeichnung und eines Ausfiihrungsbeispiels naher
erlautert. Im Einzelnen zeigt:

Figur1 eine schematisches Prozess-Schaubild zur
Durchfiihrung des erfindungsgemaRen Ver-
fahrens,

[0039] Das Schaubild in Figur 1 zeigt schematisch die

Verfahrensschritte (a) und (b) mit einer Anordnung zur
Herstellung eines vollzylindrischen Rohlings mittels des
erfindungsgeméafien Verfahrens.

[0040] Zun&chst wird ein vollzylindrischer SiO,-Soot-
korper 1, der nach dem VAD-Verfahren hergestellt ist
und einer Trocknungsphase unterzogen wurde, einem
Vakuumofen zugefiihrt, dem insgesamt die Bezugsziffer
2 zugeordnet ist. Der SiO,-Sootkérper 1 mit einen Au-
Rendurchmesser von etwa 300 mm und einer Lange von
etwa 2 m wird von oben in einen Vakuumofen 2 einge-
bracht, der eine Erhitzungszone 21 mit Heizelementen
21 a, 21 b aufweist, die um einen Suszeptor 22 angeord-
net sind. Die Erhitzungszone 21 ist in einem Vergla-
sungsabschnitt mit Heizelementen 21 a und einem Um-
formabschnitt mit Heizelementen 21 b getrennt ansteu-
erbar, so dass sich zwei unterschiedlich heil’e Bereiche
Uber die Lange des Suszeptors 22 einstellen lassen. Das
untere Ende des Vakuumofens 2 wird von einer Schmelz-
form 23 ausgefiillt, die in ihrer Bodenplatte 24 eine mul-
denartige Vertiefung 24a aufweist.

[0041] Im ersten Verfahrensschritt (a) wird der Soot-
korper 1 an einer Graphit-Kette 3 mit einem sogenannten
Quarzglas-Handle 4 hdngend und von einer Bewegungs-
einheit 5 gesteuert in die Verglasungszone des Ofens 2
eingebracht und darin auf eine Temperatur um 1400 °C
aufgeheizt. Dabei wird im Vakuumofen 2 ein Unterdruck
von weniger als 0,1 Pa (absolut) aufrechterhalten. Der
vollzylindrische Sootkdrper 1 sintert bzw. verglast dabei
gleichmaRig von seiner auleren Mantelflache begin-
nend nach innen, so dass ein homogener, blasenfreier,
transparenter Quarzglaskorper 6 mit einem AufRendurch-
messer von etwa 200 mm und einer Lange von etwa 1,5
m entsteht. Der vollzylindrische Quarzglaskorper 6 weist
an seinem unteren Ende eine halbkugelférmige Kuppe
auf, und bildet an seinem oberen Ende mitder Quarzglas-
Handle 4 verschmolzen eine etwa kegelférmige Kuppe
aus. Der Verglasungsschritt ist bei einer Verweildauer
des Sootkdrpers 1 von etwa 10 Stunden innerhalb der
Erhitzungszone 21 abgeschlossen.
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[0042] Daran schliet sich der Umformschritt (b) an.
Der verglaste, vollzylindrische Quarzglaskdrper 6 wird
mit Hilfe der Graphit-Halterung 4 und der am oberen En-
de wirkenden Bewegungseinheit 5 weiter nach unten auf
die zentrisch angeordnete Mulde 24a in der Bodenplatte
24 der Schmelzform 23 abgesenkt. Die runde Kuppe am
unteren Ende des Quarzglaskérpers 6 passt sich dabei
gutin die muldenférmige Vertiefung 24a der Bodenplatte
24 ein. Gleichzeitig wird die Temperatur der Erhitzungs-
zone 21 im Bereich der Schmelzform 23 mit einer Auf-
heizrate von 2,5 K/min von 1400 °C auf 1750 C erhdht.
Dadurch erweicht der untere Bereich des Quarzglaskor-
pers 6, der in der Mulde 24a der Bodenplatte 24 in einer
zentrischen Position gehalten wird, und flie3t nach und
nach in die Schmelzform 23 aus. Die Schmelzform 23
befindet sich vollstdndig innerhalb des unteren Bereichs
der Erhitzungszone 21, so dass sich ein homogenes
Temperaturprofil iber die Hohe der Schmelzform 23 ein-
stellt. Das Vakuum wird wahrend des gesamten Vergla-
sungs- und des Umformprozesses beibehalten.

[0043] Nach Abschluss dieser ersten Aufheiz- und
Umformphase hat sich das Gewicht des auf der viskosen
Quarzglasmasse 7 lastenden, noch nicht verformten
Quarzglaskorpers 6 gegenlber dem Ausgangsgewicht
etwa halbiert und es schlief3t sich eine zweite Umform-
phase an, die im Wesentlichen nur noch den restlichen,
oberen Bereich des Quarzglaskdrpers 6 betrifft. Dabei
wird die Temperatur mit einer héheren Aufheizrate von
5 K/min weiter bis auf 1800 °C erhoht. Wahrend dieser
Aufheizphase erweicht auch der restliche obere Bereich
des Quarzglaskorpers fast vollstandig und flieRt in die
Schmelzform 23 aus, wobei deren Innenvolumen nahezu
vollstandig ausfillt wird. Die Steuerung der Zufiihrung
des Quarzglaskorpers 6 erfolgt so, dass die Graphit-Ket-
te 3 immer unter leichter mechanischer Spannung ge-
halten bleibt. Die Graphit-Kette 3, die Handle 4 und der
obere Bereich des Quarzglaskorpers bilden dabei eine
gestreckte Anordnung. Hilfreich bei diesem Vorgang ist
ein hier nicht dargestellter Kraftaufnehmer an der Gra-
phit-Kette 3 oder in der Bewegungseinheit 5, der daftr
sorgt, dass die Graphit-Kette 3 auf Spannung gehalten
wird, indem die Graphit-Kette 3 nur so viel nachgibt, wie
viskose Quarzglasmasse 7 aus dem Quarzglaskorper 6
umgeformtwird. Das Verhaltnis der Anteile an erweichter
Quarzglasmasse 7 und noch nicht erweichtem Quarz-
glaskorper 6 bestimmt die Zufiihrungsbewegung durch
die Halteeinrichtung - bestehend aus der Graphit-Kette
3 und Handle 4 - in Kombination mit der Bewegungsein-
heit 5.

[0044] Ziel dieser beiden Umformphasen ist die An-
passung der Viskositat der Quarzglasmasse 7 innerhalb
der Schmelzform 23 an das sich allmahlich verringernde
Gewicht des noch nicht umgeformten Teils des Quarz-
glaskorpers. Die definierte, langsame und vorsichtige
Verringerung der Viskositat wirkt der Ausbildung von
Schmelzfehlern, insbesondere Verwerfungen und
schraubenférmigen Blasenringen, entgegen.

[0045] Im Anschluss daran wird in einer letzten Um-
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formphase die vorher erreichte Temperatur von 1800 °C
furweitere 20 Minuten gehalten. Dabei kommt es zu einer
Glattung der Oberseite des umgeformten Quarzglas-
blocks und damit zu einer Reduzierung von Materialver-
lusten.

[0046] Nach dem Abkihlen wird die Schmelzform ge-
offnet und der Rohling in Form eines vollzylindrischen
Quarzglasblocks wird enthnommen. Zunéchst wird am
oberen Ende des Rohlings die Kuppe mit der Quarzglas-
Handle 4 durch einen horizontalen Schnitt, der eine Stirn-
flache des Rohlings bildet, entfernt. Weiterhin wird eine
Oberflachenschicht an der unteren Stirnseite und am
Umfang des Rohlings abgenommen. Dadurch wird ins-
besondere die Erhebung, die durch die Mulde in der Bo-
denplatte der Schmelzform entstand, entfernt. Die Plan-
seiten werden poliert, so dass sich fir den Rohling ein
Durchmesser von 380 mm und eine Dicke von 200 mm
ergibt Der Rohling zeichnet sich durch Blasenfreiheit,
weitgehende Schlierenfreiheit und durch ein rotations-
symmetrisches Eigenschaftsprofil hinsichtlich des Bre-
chungsindexes und des OH-Gehaltes aus, wie es an-
fanglich durch die Abscheide- und andere vorhergehen-
de Prozessparameter festgelegt wurde. Der Rohling ist
insbesondere flr die Herstellung von Quarzglasbautei-
len fir die Optik oder fir die Halbleiterfertigung geeignet
- wie etwa Flansche und Wafertrager.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung eines optischen Rohlings
aus synthetischem Quarzglas durch Verglasen und
Umformen eines pordsen, eine Langsachse (L) auf-
weisenden, zylinderférmigen SiO, Sootkdrpers (1)
in einer eine Schmelzform (23) mit Bodenplatte (24)
aufweisenden Erhitzungszone (21), umfassend fol-
gende Verfahrensschritte:

(a) Verglasen des SiO,-Sootkérpers (1) in der
Erhitzungszone (21) bei einer Verglasungstem-
peratur unter Bildung eines vollstéandig verglas-
ten, transparenten Quarzglaskorpers (6), und
anschlieRend

(b) Umformen des verglasten Quarzglaskérpers
(6) durch Erweichen in der Schmelzform (23)
bei einer Erweichungstemperatur unter Bildung
einer viskosen Quarzglasmasse (7), welche das
Volumen der Schmelzform (23) ganz oder teil-
weise ausfullt, und

(c) Abkuhlen der Quarzglasmasse (7) und Ent-
nahme aus der Schmelzform (23) unter Bildung
des optischen Rohlings,

dadurch gekennzeichnet, dass beim Verglasen
gemal Verfahrensschritt (a) ein vollzylindrischer
Quarzglaskoérper (6) gebildet wird, und dass beim
Umformen in der Schmelzform (23) gemaf Verfah-
rensschritt (b) der vollzylindrische Quarzglaskorper
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(6) durch gesteuertes Zufiihren mit einem Zentrie-
rungsmittel der Bodenplatte (24) in Kontakt gebracht
wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das Zentrierungsmittel der Boden-
platte als eine rotationssymmetrische Mulde (24a)
ausgebildet ist.

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge-
kennzeichnet, dass das gesteuerte Zufiihren in die
Schmelzform (23) mittels einer am oberen Ende des
verglasten Quarzglaskérpers (6) angreifenden Hal-
tevorrichtung (3; 4) in Kombination mit einer Bewe-
gungseinheit (5) erfolgt.

Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der verglaste Quarzglaskorper (6)
in der Schmelzform (23) mit seinem unteren Ende
beginnend von unten nach oben umgeformt wird,
wobei die Zuflihrung so gesteuert ist, dass eine pro
Zeiteinheit zugefiihrte Masse des Quarzglaskorpers
(6) der pro Zeiteinheit erweichenden Quarzglasmas-
se (7) entspricht.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprii-
che, dadurch gekennzeichnet, dass der verglaste
Quarzglaskorper (6) zum Umformen mit einer Vor-
schubgeschwindigkeit im Bereich zwischen 2 und 5
mm/min mitdem Zentrierungsmittel der Bodenplatte
(24) in Kontakt gebracht wird und dass die Erwei-
chungstemperaturim Bereich zwischen 1650 °C und
1850 °C eingestellt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprii-
che, dadurch gekennzeichnet, dass das Umfor-
men des vollzylindrischen Quarzglaskdrpers (6) mit
im Wesentlichen konstanter Erweichungstempera-
tur wahrend einer Zeitspanne von 15 min bis 200
min erfolgt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprii-
che, dadurch gekennzeichnet, dass das Umfor-
men in einem Teilbereich der Erhitzungszone (21)
erfolgt, deren Lange maximal die Halfte der Lange
des umzuformenden vollzylindrischen Quarzglas-
kérpers (6) betragt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden
Anspriche , dadurch gekennzeichnet, dass der
porése SiO,-Sootkorper (1) ein vollzylindrischer
Sootkdrperist, der nach dem VAD-Verfahren herge-
stellt wurde.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprii-
che, dadurch gekennzeichnet, dass beim Vergla-
sen nach Verfahrensschritt (a) die Erhitzungszone
(21) aufden Sootkdrper (1) in vertikaler Orientierung
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10.

1.

12.

seiner gesamten Lange einwirkt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspri-
che 1 bis 8,dadurch gekennzeichnet, dass der
Sootkdérper (1) in vertikaler Orientierung seiner
Langsachse (L) zonenweise mit seinem unteren En-
de beginnend von unten nach oben verglast

Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Sootkdrper (1) beim zonenwei-
sen Verglasen mit einer Vorschubgeschwindigkeit
im Bereich zwischen 2 und 10 mm/min der Erhit-
zungszone (21) zugefihrt wird.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspri-
che, dadurch gekennzeichnet, dass die Vergla-
sungstemperatur im Bereich zwischen 1200 °C und
1600 °C eingestellt wird.
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