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DESCRIPCION
Procedimiento para el tratamiento de material de silicio

La invencién se refiere a un procedimiento para el tratamiento de material de silicio contaminado en superficie
presente en una mezcla de materiales tal como piezas de silicio, granulado de silicio inclusive fracciones de
plaquitas y/o granulado esféricos.

En mayor medida, para la produccion de elementos constructivos semiconductores, en particular células solares, se
necesita silicio para, por ejemplo, de acuerdo con el procedimiento de Czochralski, el procedimiento de colada en
lingote o el procedimiento de crecimiento de pelicula de borde definido (Edge-Defined-Film-Fed-Growth) (EFG),
producir bloques o discos de silicio, a partir de los cuales se producen luego plaquitas. Dado que el nuevo silicio no
puede cubrir la necesidad actual y para abrir reservas econémicas para la reduccion de costes, se buscan
posibilidades para poder aprovechar, como reservas no usadas, material de silicio no directamente aprovechable, tal
como residuos.

El documento DE-A-10 2005 025 435 se refiere a un procedimiento de reciclaje para restos de silicio, usandose en
una etapa de refinado un haz de electrones. Esto mismo puede deducirse del documento DE-A-10 2005 025 436.

Es objeto del documento DE-A-287 468 un procedimiento para la produccion de silicio reactivo, de grano superfino,
altamente puro, teniendo lugar después de una trituracion del producto de partida, una limpieza quimica en humedo.
Una limpieza de silicio de acuerdo con el documento US-A-2.937.929 o el documento EPA-0 548 504 tiene lugar
igualmente mediante quimica en humedo.

El documento EP-B-1 465 902 prevé una separacion magnética de material que contiene silicio, retirandose material
que contiene silicio de un lecho fluidizado de un reactor de lecho fluidizado y alimentandose luego a un dispositivo
de separacion magnético.

Para retirar contaminaciones no metalicas de silicio, de acuerdo con el documento WO-A-2005/061383 se muele
material de partida de silicio y luego se calienta con subpresién a una temperatura que se encuentra por debajo del
punto de fusién del silicio.

Para producir silicio altamente puro para células solares, de acuerdo con el documento JP-A-2000 19 13 12 se tratan
polvos de silicio con acido clorhidrico o acido sulfurico y perdxido de hidrégeno.

De acuerdo con el documento JP-A-101 821 38, por medio de un haz de electrones, se retiran contaminaciones
tales como fésforo, aluminio y cadmio del material de silicio.

Para retirar contaminaciones tales como hierro, aluminio, cadmio, cobre o boro, de acuerdo con el documento JP-A-
10 203 815, se trata silicio con acido clorhidrico o acido sulfurico.

Un tratamiento quimico en hiumedo asi como una separacién magnética para retirar contaminaciones del material de
partida de silicio, se propone de acuerdo con el documento JPA-09 165 212.

Para retirar elementos radioactivos de un polvo de silicio, de acuerdo con el documento JP-A-04 065 311, se usa
acido mineral.

De acuerdo con el documento EP-A-1 043 249 se transportan fracciones de silicio a limpiar por medio de un
transportador vibrantes, cuya superficie de transporte esta fabricada de silicio ultrapuro. Durante el transporte tiene
lugar un redondeado, para reducir la contaminacion de metal.

Para limpiar silicio policristalino, de acuerdo con el documento EP-A-O0 905 796, se enjuaga el mismo con agua
desmineralizada.

En el documento EP-A-0 983 804 se describe una clasificacion optoeléctrica de material semiconductor.

Para retirar contaminaciones magnéticas de particulas de silicio, se utiliza, de acuerdo con el documento WO-A-
03/018207 una banda transportadora que se conduce alrededor de una polea de inversién que se compone de un
iman permanente, para poder separar particulas magnéticas y no magnéticas.

Un tratamiento clasificado de particulas de plastico tiene lugar de acuerdo con el documento WO-A-97/31716
mediante separacion en himedo.

De acuerdo con el documento WO-A-2005/061383 se retiran piezas de metal del silicio, debido a que las sustancias
de partida se muelen hasta un polvo de silicio, para luego realizar un calentamiento bajo subpresiéon hasta una
temperatura por debajo del punto de fusién del silicio.
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Los documentos JP-A-10203815, JP-A-2000191312 se refieren a procedimientos de disgregacion en humedo para
la limpieza del silicio.

Para retirar elementos radioactivos del polvo de silicio metalico, el documento JP-A-04065311 propone que el polvo
de silicio se alimente a una disolucion acida.

La presente invencion se basa en el objetivo de perfeccionar un procedimiento del tipo mencionado al principio, de
modo que material de silicio, que no es adecuado para su uso directo para la produccién de material semiconductor,
pueda tratarse de tal manera que sea posible un nuevo uso, de modo que puedan atenuarse o evitarse
embotellamientos de material que se producen.

De acuerdo con la invencion, el objetivo se resuelve en particular mediante las etapas de procedimiento:

a) retirar material que se adhiere a la superficie del material de silicio mediante tamizado de la mezcla de
materiales por medio de una tela de tamiz,

b) separar particulas gruesas eléctricamente conductoras de la mezcla de materiales y

c) retirar material extrafio y material de silicio fuertemente oxidado de la mezcla de materiales.

Las etapas de procedimiento indicadas anteriormente no tienen que realizarse en el orden indicado. Mas bien,
dependiendo de la naturaleza del material de silicio de partida, puede seleccionarse el orden necesario para el
tratamiento optimizado.

Independientemente de esto, las etapas de procedimiento puede completarse preferentemente mediante

d) lavar el material de silicio,
e) secar el material de silicio
f) atacar con acido el material de silicio y
g) secar el material de silicio.

Siempre que deba tratarse material de silicio muy pulverulento, este se tamiza en primer lugar por ejemplo en una
maquina de tamizado, para luego realizar las etapas de procedimiento explicadas anteriormente en el orden
deseado y en la medida deseada.

El material de silicio tratado de manera correspondiente puede fundirse luego y usarse para la producciéon de
elementos constructivos semiconductores tales como células solares.

En particular, como material de silicio de partida se usa un material en el que la concentraciéon de contaminacién x
de las particulas en el interior, llamado bulk en inglés, asciende a x < 300 ppb, preferentemente 10 ppt < x < 300 ppb.
En el interior, también denominado en el volumen de las particulas, significa la zona que se encuentra por debajo de
la superficie, que esta contaminada. Entre la contaminacion figura también una posible capa de 6xido en la
superficie de las particulas de silicio. El silicio limpiado en superficie correspondiente esta cualificado para el proceso
de produccion de elementos constructivos semiconductores tales como células solares y por lo tanto puede
procesarse en el procedimiento de EFG o procedimiento de colada en lingote.

Debido a la ensefianza de acuerdo con la invencion, existe la posibilidad de tratar un material de silicio con
contaminaciones superficiales entre 1 ppb y 1000 ppm, en particular entre 10 ppm y 1000 ppm, refiriéndose los
datos al peso de silicio, de tal manera que sea posible una reutilizacion en el proceso de produccién para elementos
constructivos semiconductores tales como células solares. Aditamentos contaminantes en la mezcla de materiales
tales como tiras adhesivas, pelos, componentes mecanicos, polvo y todos los demas elementos que no pertenecen
al silicio se retiran debido a la ensefianza de acuerdo con la invencién.

Las etapas de procedimiento a), b) y c) pueden denominarse desempolvamiento en seco. A este respecto esta
previsto que para eliminar material extrafio adherido a la superficie de la mezcla de materiales se coloque la mezcla
de materiales sobre un primer canal vibratorio, se distribuya sobre el mismo y luego se transfiera de forma dosificada
sobre por lo menos un dispositivo de tamizado o de canales de tamizado. El primer canal vibratorio deberia a este
respecto estar dimensionado de tal manera que sierva como almacenamiento o depdsito de material.

Poner la mezcla de materiales sobre el primer canal vibratorio puede tener lugar a partir de cubas u otros
recipientes, en los que previamente se ha reunido el material a tratar. Para ello se dispone un recipiente
correspondiente sobre un soporte tal como un soporte para cubas y se voltea para que el material pueda transferirse
al canal vibratorio.

El dispositivo de tamizado puede comprender varios canales de tamizado o secciones de canales de tamizado, que
se disponen uno con respecto a otro de forma escalonada de tal manera que al pasar desde un canal de tamizado
hasta el canal de tamizado siguiente tenga lugar un volteo de partes o particulas de la mezcla de materiales de
silicio.
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Mediante el dispositivo de tamizado, que estara construido sobre un accionamiento vibratorio, puede retirarse
particulas que se adhieren tales como polvo, metales u otras particulas muy pequefias con diametros por ejemplo de
hasta 0,5 mm o menores. Mediante el volteo del material durante el transporte esta garantizada en gran medida una
limpieza de la superficie de los constituyentes de la mezcla de materiales.

Debido a que el dispositivo de tamizado se desplaza con vibracion, es decir, estd conectado a un accionamiento
vibratorio, resulta la ventaja de que tiene lugar un transporte del material a tratar al siguiente componente de la
instalacion y, tal como se expuso, al mismo tiempo la separacion de particulas que se adhieren de la superficie de
material.

La tela de tamiz del dispositivo de tamizado permite en consecuencia apartar sustancias extranas de las otras
etapas de tratamiento. La propia tela de tamiz presentara una abertura de malla entre 0,1 mm y 10 mm,
preferentemente un intervalo entre 0,5 mm y 10 mm.

Desde el dispositivo de tamizado, la mezcla de materiales enriquecida con material de silicio, atraviesa un separador
de metales comercialmente disponible, para separar particulas gruesas eléctricamente conductoras tales como
virutas metdlicas, cabezas de alfiler, piezas de grafito, tornillos, piezas mecanicas metalicas.

Luego, la invencion prevé que la mezcla de materiales, a partir de la cual se han retirado ya piezas
macroscopicamente visibles asi como un porcentaje considerable de particulas de polvo que se adhieren, después
de la separacion de las piezas gruesas eléctricamente conductoras, se coloque distribuida de manera plana sobre
un dispositivo de transporte tal como una banda transportadora por medio de un dispositivo distribuidor, para separar
de la misma piezas tales como cinta adhesiva, material de silicio fuertemente oxidado, silicio contaminado
visualmente perceptible y/u otras piezas no metalicas. La separacion puede tener lugar a mano o automaticamente.
A este respecto esta previsto en particular que el dispositivo de transporte pueda ajustarse de manera variable con
respecto a la velocidad de la banda, para garantizar asi una separacién en la medida deseada.

Desde el dispositivo de transporte el material de silicio cualificado como material de calidad se alimenta a un
recipiente colector o directamente a un dispositivo para el tratamiento adicional.

Independientemente de esto, el transporte de la mezcla de materiales con el primer canal vibratorio, el dispositivo de
tamizado, el transportador a través del separador de metales asi como del dispositivo de transporte del dispositivo
distribuidor, deberia regularse de tal manera que haya producido un flujo de masa constante o casi constante (peso
por unidad de tiempo).

La regulacion tiene lugar a este respecto mediante pesada del material obtenido al final del tramo de clasificacion.
En funcion del peso medido se regula el objetivo del flujo de masa de silicio a limpiar. En consecuencia, si la
cantidad pesada se encuentra por debajo de un valor predeterminado, entonces se coloca mas material sobre el
canal vibratorio o se aumenta su velocidad. Si se pesa demasiado material de silicio tratado por unidad, entonces se
reduce correspondientemente la cantidad del material de silicio a colocar o la velocidad de transporte en el canal
vibratorio.

Con una limpieza en seco correspondiente puede conseguirse un factor de limpieza de aproximadamente 10, es
decir el grado de ensuciamiento se ha reducido a una décima parte con respecto al valor inicial del silicio.

Como alternativa, puede tener lugar un desempolvamiento en seco como tratamiento previo por lo menos en parte
en un tamiz o una cadena de tamizado.

El desempolvamiento en seco puede estar seguido por un proceso de lavado y/o proceso de ataque con acido.

Como etapa de tratamiento adicional esta previsto un proceso de lavado, de modo que el material de silicio extraido
del dispositivo de transporte del dispositivo distribuidor, se alimenta a un bafo de limpieza, en el que se encuentra
un liquido de limpieza tal como agua corriente, agua corriente con tensioactivo, agua ultrapura, agua destilada o
agua desionizada. Para permitir o facilitar la separacion y la evacuacidon de particulas que se adhieren
adicionalmente en la superficie del material de silicio, se acoplan ultrasonidos por medio de un emisor de
ultrasonidos en el liquido de limpieza. El liquido de limpieza contaminado puede evacuarse y sustituirse liquido de
limpieza usado por liquido de limpieza nuevo.

El medio de limpieza o el liquido de limpieza que atraviesa el bafio de limpieza puede conducirse también en el
circuito, para alimentarse de nuevo, después de una limpieza o filtracién, al bafio de limpieza.

El transporte de los materiales a limpiar en el bafo de limpieza tiene lugar en particular mediante un canal vibratorio
colocado de forma inclinada, sobre el que el material puede disponerse y transportarse de manera uniforme y en
particular distribuido en una sola capa. Una ventaja del transporte en una sola capa es la separacion mejorada de
particulas que se adhieren, sin que puedan molestar posibles capas de material en la evacuacion. Mediante la
colocacién inclinada del canal vibratorio puede transportarse el material ademas a partir del bafio de limpieza. El
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proceso de enjuagado posterior puede tener lugar en la misma disposicion, es decir que una seccion de la
disposicion esta disefiada para la limpieza y una seccioén posterior para el enjuagado, teniendo lugar el transporte de
los materiales con el mismo agente que en el canal vibratorio colocado de manera inclinada. En lugar de un canal
vibratorio colocado de manera inclinada, también puede usarse una banda transportadora con material textil, que
esta realizado como tamiz.

A la etapa de limpieza puede seguirse un proceso de secado. A este respecto se indican una pluralidad de
posibilidades para realizar el secado. Este puede tener lugar mediante:

- centrifuga (secado por lotes)

- canal vibratorio + ventilador de aire caliente + radiacion éptica (secado con transporte continuo del material)
- estufa de secado y/o de vacio (secado por lotes)

- tunel de secado con acoplamiento de microondas (secado con transporte continuo del material).

El transporte en una sola capa del material de silicio a través del bafio de limpieza y a partir del bafio permite en
particular un secado en un tunel de secado con acoplamiento de microondas. Mediante la capa de material de una
sola capa, pueden acoplarse microondas muy adecuadamente en los dipolos de las moléculas de H,O. Para mejorar
el secado, puede estar previsto ademas que en el tramo de secado esté prevista una estacién de volteo para el
material. Esto puede tener lugar mediante secciones de transporte dispuestas de manera escalonada, mediante las
cuales, al caer los materiales, tiene lugar un volteo de los mismos.

Después del secado, el material puede reunirse en un recipiente o alimentarse directamente a una etapa de
tratamiento siguiente, en cuyo caso se trata, por ejemplo, de ataque con acido.

Independientemente de esto, mediante la limpieza en himedo explicada anteriormente, se consigue un factor de
limpieza de 10, es decir que mediante el lavado y el secado del porcentaje de contaminacion, que existe después del
desempolvamiento en seco, se reduce de nuevo en el factor 10.

En una etapa de ataque con acido posterior puede introducirse el material tratado, o bien por lotes en un bafio de
ataque con acido o bien conducirse de manera continua a través de un bafio de ataque con acido. Si tiene lugar un
ataque con acido por lotes, entonces después de la retirada del material del bafio de ataque con acido se realiza un
proceso de secado del tipo descrito previamente, teniendo lugar en particular un transporte a través de un tunel de
secado con acoplamiento de microondas.

Si se prefiere un procedimiento continuo, entonces pueden seleccionarse modos de proceder tal como se han
explicado en relacion con el proceso de lavado, pudiendo acoplarse igualmente ultrasonido en el liquido de ataque
con acido. El liquido de ataque con acido es en particular HNO3s y/o HF. Igualmente se tienen en cuenta
combinaciones o diferentes grados de dilucion con H,O como liquido de ataque con acido. De este modo puede
usarse por ejemplo HF al 5 % y/o HNO3 al 10 % para el ataque con acido.

Después del ataque con acido sigue un bafio de neutralizacion. A este respecto se conduce liquido de neutralizacion
tal como agua en un circuito a través del bafio de neutralizacion, teniendo lugar una renovacion ininterrumpida para
garantizar una limpieza sin residuos.

Al bafio de neutralizacién le sigue asi mismo una etapa de secado, tal como tunel de secado con acoplamiento de
microondas.

Si se realiza un ataque con acido correspondiente en un bafio de ataque con acido, a través del cual se transporta el
material de la manera descrita anteriormente en una sola capa, entonces resulta un factor de limpieza de 100 en
comparacion con el ataque con acido por lotes, que es aproximadamente 10 veces mayor.

Después del proceso de secado se alimenta el material a un recipiente colector, para usarse a continuacion para un
procedimiento de produccion para elementos constructivos semiconductores tales como células solares.

Es esencial para la ensefianza de acuerdo con la invenciéon el desempolvamiento en seco, debido a que éste puede
realizarse de la forma mas econdmica. Por el contrario, las etapas de proceso lavar y atacar con acido pueden
realizarse adicionalmente segun sea necesario y segun el grado de contaminacion residual.

Otras particularidades, ventajas y caracteristicas de la invencion no resultan sélo de las reivindicaciones, las
caracteristicas que se deducen de las mismas, por si solas y/o en combinacién, sino también de la siguiente
descripcion de un ejemplo de realizacion preferido.

Muestran:

lafigura1  una representacion esquematica de una instalacion de desempolvamiento en seco,



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2 448 540 T3

lafigura2 una representacion esquematica de un canal vibratorio de la instalacién de desempolvamiento en seco
de acuerdo con la figura 1,

lafigura3 una representacion esquematica de un dispositivo de canales de tamizado de la instalacion de
desempolvamiento en seco de acuerdo con la figura 1,

lafigura4 una representacion esquematica de un separador de metales de la instalacion de desempolvamiento
en seco de acuerdo con la figura 1,

lafigura5 una representacion esquematica de un dispositivo de distribucion de material de la instalacion de
desempolvamiento en seco de acuerdo con la figura 1,

lafigura6 una representacion esquematica de un bafo de limpieza zona de enjuagado integrada y
lafigura7  una representacion esquematica de una etapa de secado.

De la figura 1 puede deducirse una representacion esquematica de componentes para la realizacion del
procedimiento de acuerdo con la invencioén, siempre que se refiera al tratamiento de una mezcla de materiales con
material de silicio contaminado en superficie, tal como piezas de silicio, granulado de silicio y/o fracciones de
plaquitas de silicio, para poner a disposicion silicio que puede usarse para la produccién de elementos constructivos
semiconductores tales como células solares. A este respecto, el material de silicio a tratar, presentara en el interior
una contaminacion inferior a 300 ppb, de modo que esta calificado para la produccién de plaquitas. Superficialmente,
el material de silicio a tratar presentara una concentracién de contaminacion de 1 ppb a 1000 ppm, preferentemente
mas de 10 ppm, con respecto a al peso de silicio.

Una mezcla de materiales de material de silicio contaminado en superficie con sustancias extrafias tales como
metales, piezas de grafito, virutas metalicas, tornillos, adhesivos, pelos, se clasifica previamente en principio
fundamentalmente, para retirar sustancias extrafias grandes facilmente detectables o perceptibles. Si el material de
partida contuviera mucho polvo, entonces tendria lugar un tamizado, antes de alimentarse el material cargado en
una cuba 20 a una instalacion de desempolvamiento en seco (figura 1), que como partes de instalacién esenciales
comprende un canal vibratorio 10, un dispositivo de tamizado con dispositivo de volteo 12, un separador de metales
14 y un dispositivo distribuidor 16 y una banda transportadora 18, desde el cual se alimenta el material de silicio
tratado, libre de particulas macroscépicamente visibles, a un recipiente 32 tal como una cuba, que esta
dispuesto/dispuesta en una célula de carga 34.

Las etapas de tratamiento a realizar en los componentes de instalacion individuales se explican en detalle a
continuacion en relacion con las representaciones esquematicas de las figuras 2 - 7.

La mezcla de materiales clasificada previamente y opcionalmente desempolvada se transporta como se ha
mencionado en un recipiente tal como una cuba 20 hasta la instalacion de desempolvamiento en seco. Luego se
dispone la cuba 20 sobre un soporte de cuba, para alimentar el material al canal vibratorio 10, que sirve como
depdsito o almacenamiento de material.

Para que al poner el material éste se dirija al canal vibratorio 10, el canal vibratorio 10 esta delimitado lateralmente
por paredes 24, 26. Adicionalmente, en el lugar de alimentacién estan previstas chapas laterales 28, 30, para
permitir un llenado sin pérdida de material. El canal vibratorio 10 puede estar elevado sobre un bastidor 22.

La cuba 20 puede tener por ejemplo una capacidad de 100 kg. Las dimensiones del espacio rodeado por el canal
vibratorio 10 y las paredes laterales 24, 26 ascienden a modo de ejemplo a 1500 x 400 x 1800 mm.

La cantidad del material a transferir desde el canal vibratorio 10, es decir el depdsito de material en la estacion de
procesamiento posterior se regula, concretamente, en funcién de la cantidad que se extrae a la banda
transportadora 18 y se alimenta a la cuba 32 dispuesta en ese extremo que, como se ha mencionado, esta dispuesta
sobre una célula de carga 34. Mediante una controlabilidad variable de la potencia o la frecuencia del accionamiento
del canal vibratorio 10 existe ademas la posibilidad de efectuar una distribucién de material definida sobre el
siguiente dispositivo de tamizado 12, que también puede denominarse dispositivo de canales de tamizado.

De manera correspondiente a la representacion de la figura 3, el dispositivo de tamizado 12 puede estar disefiado en
varios escalones. El dispositivo de tamizado 12 se compone a este respecto de uno o varios canales de tamizado
33, 35, que estan conectados con un accionamiento vibratorio 36, para permitir la limpieza de particulas que se
adhieren tales como polvo, metales u otras particulas muy pequefias por ejemplo de hasta 0,5 mm.

En el caso de la disposicion en varias partes, ha de preferirse la forma escalonada representada en la figura 3,
mediante lo cual al caer desde el canal de tamizado 33 sobre el canal de tamizado 35 tiene lugar un volteo del
material y en particular de las piezas de silicio. Con ello tiene lugar una limpieza de las caras superficiales del
material de silicio de particulas extrafias que se adhieren.
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Tal como resulta de la representacion esquematica de la figura 3, el canal de tamizado 35 que sigue inmediatamente
al canal vibratorio 10 a través de un escaldn cubierto por una cubierta 38, se convierte en el canal de tamizado 33.
Ambos canales de tamizado 33, 35 pueden accionarse a este respecto a través de un dispositivo vibrador de accion
horizontal como accionamiento vibratorio 36.

Las dimensiones del dispositivo de tamizado 12 pueden ascender a 1000 x 200 x 300 mm. La velocidad de
transporte en el dispositivo de tamizado 12 es fundamentalmente constante, pero puede modificarse manualmente.

El acoplamiento del dispositivo de tamizado 12 al accionamiento vibratorio 36 tiene dos ventajas esenciales:

- transporte del material de silicio hasta los siguientes componentes de la instalacion, tal como por ejemplo en
forma de un separador de metales 14 comercialmente disponible,

- separacion mas sencilla de las particulas que se adhieren a particulas mas grandes, tal como polvo, metales,
particulas muy pequefias con un diametro de por ejemplo hasta 0,5 mm de la superficie

- tamizado de las particulas de Si mas pequefias con mayor superficie con contaminacion que se adhiere.

Por medio de la tela de tamiz de los canales de tamizado 33, 35 se apartan las particulas separadas del proceso
adicional. A este respecto, la tela de tamiz presentara una abertura de malla entre 0,1 mm y 10 mm,
preferentemente de 0,5 mm.

En la transicion entre el canal de tamizado 33 y un dispositivo de transporte que conduce a través del separador de
metales 14 en forma de una cinta transportadora 40 se encuentra preferentemente una aspiracion para pelo, cuya
abertura de aspiracion se encuentra en la salida del canal de tamizado 33 y por encima de la cinta transportadora
40. Naturalmente podria tener lugar también una aspiracion en el extremo de la cinta transportadora 40, es decir en
la zona de transicién al dispositivo distribuidor 16.

Por medio de la cinta transportadora 40 se conduce el material tratado luego a través de un detector de metales 41.
Para ello se transfiere el material a la banda transportadora 40 correspondiente. Mediante el detector de metales 41
se detectan particulas gruesas eléctricamente conductoras tales como virutas metalicas, cabezas de alfiler, piezas
de grafito, tornillos, piezas mecanicas etc. hacia abajo hasta un tamafio de 0,2 a 1 mm y se retiran del material.

Al separador de metales 14 le sigue un dispositivo distribuidor 16 con canales de transporte 43 y banda
transportadora 18, sobre la que se coloca el material que abandona el separador de metales 14 o su banda
transportadora 40 distribuido de manera uniforme. Para ello se selecciona la siguiente solucidon constructiva. La
direccion de transporte en el canal de transporte 43 discurre preferentemente en perpendicular a la de la banda
transportadora 18 (véase la direcciéon de la flecha). Ademas, el canal de transporte 16 presenta un canto de
descarga 42, que discurre con un angulo o con respecto a la direccion de transporte de la banda transportadora 18 y
se extendera a lo largo de toda la anchura de la banda transportadora 18. Por lo tanto, tg . = B4/B. siendo B1 =
anchura del canal de transporte 43 y B2 = anchura de la banda transportadora 18. De este modo se garantiza que el
material a transferir se distribuya uniformemente y caiga esencialmente en una sola capa sobre la banda
transportadora 18 y se transporte por la misma.

El canal distribuidor 16 puede presentar, desde el punto de vista constructivo, una tela de tamiz, a través de la cual
puede tener lugar un desempolvado adicional de particulas que se adhieren, tal como polvo etc. El canal distribuidor
16 se desplaza con oscilacion por un bloque de accionamiento 45.

La velocidad de la banda transportadora 18 puede ajustarse de manera variable. Independientemente de esto, como
se ha mencionado, el material se transporta distribuido preferentemente en una sola capa de manera plana sobre la
banda transportadora 18 y se hace pasar a un puesto de separacion por clasificacion. En este puesto de trabajo se
apartan preferentemente a mano, es decir, por un operario, pero opcionalmente también automaticamente, objetos
tales como cinta adhesiva, silicio fuertemente oxidado, otros componentes no metalicos, etc.

En el extremo de la banda 18 el material de calidad cae en el recipiente colector 32, que esta dispuesto para la
determinacion de la cantidad reunida de particulas de silicio sobre una balanza (célula de carga 34), o en una
alimentacion a los siguientes componentes de la instalacion lavado y/o ataque con acido, siempre que estos sean
necesarios.

Los componentes individuales de la instalacién que se componen de la cuba 20, el canal vibratorio 10, el dispositivo
de canales de tamizado (canal de volteo) 12, la banda transportadora 40 que se hace pasar en el separador de
metales 14, el canal distribuidor 16, asi como la banda transportadora 18 que se hace pasar en el puesto de
separacion por clasificacion, estan unidos mediante una regulacion de tal manera que se garantice un flujo de
material constante. Ademas, mediante la regulacion se permite apartar particulas gruesas eléctricamente
conductoras, que se detectan por el separador de metales 14, sin llevar a una pérdida de material de calidad
demasiado grande.
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En cuanto el detector de metales obtiene una sefial, detiene toda la instalacion. Sélo la banda transportadora 14 del
separador de metales 14 corre hacia atras y rechaza la cantidad errénea, en la que se encuentra la particula de
metal. Como alternativa se detiene también el separador de metales y las piezas de metal se entresacan a mano
con un iman.

La regulacion se permite debido a que el material que cae desde la banda transportadora 18 a la cuba 32 se recoge
y se pesa. Si varia el peso por unidad de tiempo, entonces se modifica de manera correspondiente la velocidad del
canal vibratorio 10 o la cantidad del material a alimentar por la cuba 20.

Naturalmente no es necesario que el material que abandona la banda 18 se recoja por la cuba 32. Asi mismo se
tienen en cuenta otras posibilidades para la determinacion del flujo de material, es decir el peso del material extraido
por unidad de tiempo.

El rendimiento por hora se encuentra preferentemente entre 10 kg y 30 kg.
El desempolvamiento en seco explicado anteriormente ofrece un factor de limpieza de aproximadamente 10.

Tras reunir el material de calidad desde la mercancia que se hace pasar a la estacion de separaciéon por
clasificacién, este puede someterse a una limpieza en himedo. Esta puede comprender a su vez dos etapas de
proceso. De este modo, el material de silicio puede lavarse en primer lugar. Para ello se tiene en cuenta como
liquido de limpieza preferentemente agua corriente opcionalmente con tensioactivos, agua ultrapura tal como agua
destilada o agua desionizada. Para permitir o facilitar la separacion y la evacuacion de particulas que se adhieren en
la superficie de silicio, pueden acoplarse ultrasonidos a través de un emisor de ultrasonidos en el liquido de limpieza.

A través de un circuito de liquido se evacua, limpia vy filtra liquido contaminado durante el proceso de limpieza y se
alimenta de nuevo al bafio de limpieza.

Una etapa de limpieza correspondiente puede desprenderse en principio meramente de la figura 6. A través de un
dispositivo de transporte tal como una banda transportadora 48 se descarga el material en un bafio de limpieza 50,
para caer sobre un dispositivo de transporte colocado de manera inclinada tal como canal vibratorio 52, por medio
del cual se transporta el material a través del bafio de limpieza 50. Sobre el canal vibratorio 52 se transporta el
material de manera uniforme distribuido en una sola capa. Una ventaja del transporte en una sola capa es la
adecuada separacioén o, en el caso de acido, la separacion de particulas que se adhieren, sin que capas de material
que se encuentran sobre las mismas puedan impedir la evacuacion. Para aumentar el efecto de limpieza se conecta
ultrasonido. Para ello esta previsto un generador de ultrasonidos 54, que esta dispuesto en una pared o a ambos
lados del bafio de limpieza 50. Como resulta de la representacion esquematica de la figura 6, se extrae el agua
usada (aguas malas), para sustituirla por liquido de limpieza nuevo.

A la etapa de limpieza 50 le sigue una etapa de enjuagado 58, que puede ser una seccidon de una cubeta 60 que
presenta la etapa de limpieza 50. La etapa de limpieza 50 esta separada de la etapa de enjuagado 58 por una pared
de separacion 62 que discurre por debajo del canal vibratorio 52. Después de abandonar la etapa de enjuagado 58
el material sale del liquido para someterse a un secado 64.

Ha de mencionarse ademas, que el material, antes de sumergirse en la etapa de limpieza 50, puede humedecerse
(flecha 66), para evitar que el material flote sobre la superficie del liquido de limpieza.

Al bafio de limpieza le sigue directamente un secado. El secado puede tener lugar por ejemplo mediante:

- centrifuga

- canal vibratorio + ventilador de aire caliente + radiacién 6ptica tal como radiacion IR,
- estufa de secado o estufa de vacio y/o

- tunel de secado con acoplamiento de microondas

El transporte en una sola capa del material de silicio a través del bafio y a partir del bafio es ideal para un secado en
un tunel de secado con acoplamiento de microondas. Mediante una capa de material de una sola capa pueden
acoplarse muy adecuadamente microondas en las moléculas de H,O. Mediante una estacion de volteo, similar al
canal de volteo 12, en el tramo de secado, se garantiza un secado muy adecuado a ambos lados.

Esto se explicara en principio meramente por medio de la figura 7. De este modo el material que sale del bafio de
enjuagado 50 a través del canal vibratorio 52 colocado de forma inclinada se pasa a un dispositivo de transporte 68,
que transporta el material a través de una carcasa 70. A este respecto el dispositivo de transporte 68 esta disefiado
de forma escalonada, mediante lo cual, al descargarse del material de las secciones 72, 74, 76 desplazadas
verticalmente entre si del dispositivo de transporte 68 tiene lugar un volteo del material. Al mismo tiempo, se somete
el material a microondas (flecha 78), para permitir el secado deseado. En lugar de microondas puede utilizarse
también aire caliente.
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Después del secado puede reunirse el material en un recipiente o alimentarse directamente al siguiente proceso, al
ataque con acido.

El factor de limpieza del lavado asciende a aproximadamente 10.
El ataque con acido del material puede realizarse de dos maneras:

- Ataque con acido convencional en el procedimiento por lotes con neutralizacion posterior y secado posterior, tal
como se ha descrito en relacién con el proceso de lavado. A este respecto se prefiere en particular un secado en
el tunel de secado con acoplamiento de microondas. En conjunto, puede conseguirse con un ataque con acido
convencional correspondiente, un factor de limpieza de 10.

- Ataque con acido en un bafio de ataque con acido con acoplamiento de ultrasonidos, utilizandose como liquido
de ataque con acido HNOs3 y/o HF. A este respecto sigue directamente un bafio de neutralizacion, después del
transporte del material de silicio a partir del bafio de ataque con acido. Mediante un circuito continuo se renueva
el bafio de neutralizacion, para garantizar de este modo una limpieza sin residuos. Después del bafio de
neutralizacion sigue un secado del tipo descrito anteriormente, estando igualmente garantizado un tunel de
secado con acoplamiento de microondas.

El ataque con acido y hacer pasar el material a través de un bafio de neutralizacion y el secado posterior puede
tener lugar a este respecto con dispositivos que presentan una estructura principal tal como las dispositivos de
lavado y de secado de acuerdo con las figuras 6 y 7. Por lo tanto, el material se conduce a través de un canal
vibratorio colocado de forma inclinada mediante el liquido de ataque con acido, para a continuacién exponerse al
liquido de neutralizacién. A este respecto, el liquido de neutralizacién puede encontrarse en una seccién de la
seccion separada del liquido de atagque con acido mediante una pared de separacién, de un recipiente
correspondiente o de una cubeta. El secado tiene lugar del mismo modo preferentemente en una carcasa, en la que
tiene lugar un volteo del material, tal como se ha explicado por medio de la figura 7.

El factor de limpieza, que se consigue mediante el proceso de ataque con acido en el bafio de ataque con acido,
asciende a 100.

Después del ataque con acido y el secado se recoge el material limpiado en un recipiente colector y se pone a
disposicion para el proceso de produccién de elementos semiconductores tales como células solares.

En el bafio de limpieza o bafio de ataque con acido se transportara el material sobre una tela de tamiz inclinado con
un angulo de 5° y 45° con respecto a la horizontal, estando indicado preferentemente el angulo de 15°. El tamiz esta
tensado en un marco y conectado con un dispositivo vibratorio, a través del cual se transporta el material a lo largo
de la tela de tamiz. Como alternativa puede usarse también una banda transportadora de tela de tamiz.

Para el tratamiento de silicio contaminado superficialmente es esencial el desempolvamiento en seco. Las etapas de
proceso adicionales del lavado y del ataque con acido pueden realizarse adicionalmente segun sea necesario y
segun el grado de contaminacion.

En conjunto la cadena de tratamiento se puede resumirse tal como sigue:

- clasificacion,

- limpieza (desempolvado en seco) mediante tamizado,

- desempolvado en himedo (enjuagado/desempolvado con agua/ultrasonidos),

- ataque con acido en HNOs/HF,

- secado mediante aire caliente y movimiento de material, horno de vacio o microondas.

Una clasificacién previa se antepone en la mayoria de los casos fundamentalmente al desempolvado en seco
descrito anteriormente. En particular puede tener lugar un tamizado previo, cuando el material contiene mucho
polvo.

En el desempolvamiento en seco puede conseguirse un factor de limpieza de 10, pudiendo ser la pureza del material
de silicio después de abandonar el desempolvamiento en seco tal que la contaminacién ascienda a de 1 a 3 ppmw.
Con el desempolvamiento en hiumedo posterior, que esta determinado por el lavado, puede conseguirse un factor de
limpieza adicional de 10, que lleva a una pureza entre 100 ppbw y 300 ppbw de impurificacion.

La etapa de ataque con acido lleva, en el caso del ataque con acido por lotes, a un factor de limpieza de 10, de
modo que resulta una pureza entre 10 y 30 ppbw. Si se realiza un ataque con acido continuo en un bafio de ataque
con acido, entonces resulta una pureza de 1 ppbw - 3 ppbw, es decir, un factor de limpieza de 100.

De acuerdo con la invencion tiene lugar el tratamiento o separacion por clasificacion con una instalacion de
clasificaciéon con compuesta de una artesa de material, que esta realizada como canal vibratorio, banda
transportadora etc. desde la que se alimenta el material a un tamiz de desempolvamiento, consiguiéndose mediante
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tamizado de subgrano y polvo una mejora de la pureza en el factor de 10, a partir del cual el material atraviesa un
detector de metales, que separa y aparta particulas gruesas eléctricamente conductoras tales como virutas
metdlicas, cabezas de alfiler, piezas de grafito, tornillos, piezas mecanicas, desde donde el material se distribuye de
manera uniforme sobre una banda transportadora tal como banda transportadora, canal vibratorio etc., desde donde
se retiran a mano o automaticamente particulas no conductoras. Pelos y objetos ligeros pueden retirarse por medio
de equipos aspiradores tales como aspiradoras de polvo.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para el tratamiento de material de silicio contaminado en superficie presente en una mezcla de
materiales tal como piezas de silicio, granulado de silicio inclusive fracciones de plaquitas y/o granulado esféricos,
en particular material de silicio con una contaminacién superficial de 1 ppb - 1000 ppm, en particular 10 ppm - 1000
ppm, con respecto al peso de silicio, que comprende las etapas de procedimiento, en cualquier orden

a) retirar material que se adhiere a la superficie del material de silicio mediante tamizado de la mezcla de
materiales por medio de una tela de tamiz,

b) separar particulas gruesas eléctricamente conductoras de la mezcla de materiales y

c) retirar material extrafio visualmente perceptible y material de silicio fuertemente oxidado de la mezcla de
materiales.

2. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1,
caracterizado por las etapas de procedimiento adicionales

d) lavar el material de silicio con opcionalmente el respaldo de ultrasonidos,
e) secar el material de silicio,

f) atacar con acido el material de silicio y

g) secar el material de silicio.

3. Procedimiento de acuerdo con la reivindicaciéon 1 o 2,

caracterizado por que

se trata material de silicio que en el interior presenta una contaminacién entre 10 ppt < x < 300 ppb, comprendiendo
el tratamiento del material de silicio preferentemente por lo menos las etapas de procedimiento a), b), c), f) y g).

4. Procedimiento de acuerdo con por lo menos una de las reivindicaciones anteriores,

caracterizado por que

para eliminar material extrafio adherido a la superficie de la mezcla de materiales, se coloca la mezcla de materiales
sobre un primer canal vibratorio, se distribuye sobre el mismo y luego se coloca de forma dosificada sobre un
dispositivo de tamizado, que se desplaza preferentemente con vibracion, comprendiendo el dispositivo de tamizado
preferentemente varios canales de tamizado, que se disponen uno con respecto a otro de forma escalonada de tal
manera que al pasar desde un canal de tamizado hasta el canal de tamizado siguiente tiene lugar un volteo de
partes de la mezcla de materiales.

5. Procedimiento de acuerdo con por lo menos una de las reivindicaciones anteriores,
caracterizado por que
el primer canal vibratorio se dimensiona de tal manera que éste sirve como almacenamiento de material.

6. Procedimiento de acuerdo con por lo menos una de las reivindicaciones anteriores,

caracterizado por que

se retira material extrafio tal como pelos u otros objetos ligeros mediante aspiracion y/o por que para separar las
particulas gruesas eléctricamente conductoras tales como virutas metdlicas, piezas de grafito, tornillos, piezas
mecanicas metalicas y/o cabezas de alfiler se usa un separador de metales y/o por que la mezcla de materiales
enriquecida con el material de silicio después de la etapa de procedimiento b) se coloca distribuida de manera plana
sobre un dispositivo de transporte tal como una banda transportadora, de la que se clasifican piezas a retirar de
forma manual o automatica tales como cinta adhesiva, material de silicio fuertemente oxidado, y/u otras piezas no
metalicas.

7. Procedimiento de acuerdo con por Io menos una de las reivindicaciones anteriores,

caracterizado por que

el dispositivo de transporte es variable en su velocidad de transporte, regulandose preferentemente la velocidad de
transporte de tal manera que tiene lugar un flujo de material constante o casi constante.

8. Procedimiento de acuerdo con por Io menos una de las reivindicaciones anteriores,

caracterizado por que

el material de silicio extraido del dispositivo de transporte se alimenta a un bafio de limpieza, en el que se encuentra
un liquido de limpieza tal como agua ultrapura, agua destilada o agua desionizada, mezclandose opcionalmente con
tensioactivos el liquido de limpieza mezclado opcionalmente con alcohol y conduciéndose preferentemente el liquido
de limpieza a través del bafio de limpieza a un circuito y limpiandose o filirandose fuera del bafio de limpieza.

9. Procedimiento de acuerdo con por lo menos una de las reivindicaciones anteriores,

caracterizado por que
en el liquido de limpieza presente en el bafio de limpieza se acoplan ultrasonidos.

11
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10. Procedimiento de acuerdo con por lo menos una de las reivindicaciones anteriores,

caracterizado por que

el material de silicio se transporta a través del bafo de limpieza por medio de un dispositivo vibratorio o banda
transportadora, preferentemente banda transportadora en forma de tamiz, disponiéndose el dispositivo vibratorio
preferentemente con pendiente hacia arriba en el bafo de limpieza o sosteniéndose el bafio de limpieza en un canal
vibratorio orientado de forma inclinada.

11. Procedimiento de acuerdo con por lo menos una de las reivindicaciones anteriores,

caracterizado por que

el material de silicio se dispone en el bafio de limpieza sobre una banda de tamizado, que se desplaza con vibracién,
formando la banda de tamizado preferentemente en el bafio de limpieza con respecto a la horizontal un angulo a con
5° < o < 45°, en particular 10° < a < 20°, preferentemente o en aproximadamente 15° y/o por que la banda de
tamizado o el tamiz incorporado en un canal vibratorio en el bafio de limpieza sale del dispositivo vibratorio, a través
del cual se transporta el material de silicio a partir del bafo de limpieza.

12. Procedimiento de acuerdo con por lo menos una de las reivindicaciones anteriores,

caracterizado por que

el material de silicio después del lavado se transporta de forma plana, en particular en una sola capa sobre un
dispositivo de transporte tal como segundo canal vibratorio a través de un tinel de secado.

13. Procedimiento de acuerdo con por lo menos una de las reivindicaciones anteriores,

caracterizado por que

el material de silicio lavado en particular con el liquido de limpieza se alimenta por lotes a un bafio de ataque con
acido y/o se transporta de manera continua en menores cantidades a través de un bafio de ataque con acido, y/o por
que el material de silicio se ataca con acido con un liquido de ataque con acido tal como HNO3 y/o HF.

14. Procedimiento de acuerdo con por lo menos una de las reivindicaciones anteriores,

caracterizado por que

el material de silicio tras dejar el bafio de ataque con acido se alimenta a un bafio de neutralizacion, alimentandose
al bafio de neutralizacion preferentemente de manera continua liquido de neutralizacién tal como agua y/o circulando
el liquido de neutralizacion en el circuito y limpiandose fuera del bafio de neutralizacion.

15. Procedimiento de acuerdo con por lo menos una de las reivindicaciones anteriores,

caracterizado por que

el material de silicio se transporta a través del bafio de ataque con acido por medio de un dispositivo vibratorio,
disponiéndose el dispositivo vibratorio preferentemente con pendiente hacia arriba en el bafio de ataque con acido.

16. Procedimiento de acuerdo con por lo menos una de las reivindicaciones anteriores,

caracterizado por que

el material de silicio se trata distribuido de manera plana sobre el dispositivo vibratorio de acuerdo con una de las
etapas de limpieza anteriores.

17. Procedimiento de acuerdo con por lo menos una de las reivindicaciones anteriores,

caracterizado por que

el material de silicio sobre un segundo canal vibratorio como el dispositivo vibratorio se seca distribuido de manera
plana preferentemente con el respaldo de aire caliente y/o con el respaldo de radiacién 6ptica tal como radiacion IR
y/o microondas.

18. Procedimiento de acuerdo con por lo menos una de las reivindicaciones anteriores,

caracterizado por que

el material de silicio se voltea durante el secado por medio de un dispositivo de transporte disefiado de forma
escalonada.

12
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