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DESCRIPCION
Silicio policristalino y procedimiento para su produccion
El invento se refiere a un silicio policristalino y a un procedimiento para su produccion.

Un silicio policristalino, denominado abreviadamente polisilicio, se produce hoy en dia industrialmente en grandes
cantidades y sirve, entre otras cosas, como materia prima para usos en el sector fotovoltaico y para las producciones
de monocristales en las factorias de los fabricantes de obleas. En el caso de todos los usos se desea una alta
pureza o limpieza de la materia prima.

En el caso de la produccién de un polisilicio, después de la deposicion desde la fase gaseosa, es necesario
machacar las barras de polisilicio en pequefios trozos para su tratamiento ulterior. En tal caso, el silicio muy puro, sin
embargo, es contaminado en mayor o menor grado con atomos ajenos mediante el empleo de herramientas de
machaqueo. Ademas de ello, resultan unas particulas de polvo fino de silicio, que se adhieren a los trozos
machacados.

Usualmente, el material machacado de silicio para unos sectores de uso de mas alto valor, tal como p.ej. para el
estiramiento de monocristales, es limpiado antes del tratamiento ulterior y/o del envasado. Esto se realiza, de
acuerdo con el estado de la técnica, en una o varias etapas de limpieza quimica en humedo. En tal caso, pasan a
emplearse unas mezclas de diferentes productos quimicos y/o acidos, con el fin de eliminar de nuevo desde la
superficie en particular los atomos ajenos que estan adheridos. Sin embargo, estos procedimientos son complicados
y caros.

A partir del documento de patente de los EE.UU. US 6.916.657 es conocido que las particulas ajenas o
respectivamente los atomos ajenos pueden reducir el rendimiento al realizar el estiramiento de los cristales. También
el polvo fino de silicio adherido podria tener a este respecto una influencia negativa.

A partir de la revista “Reinraumtechnik” [Técnica de espacios limpios] (1/2006, “Hochreiner Siliziumstaub als
Kontaminationsquelle” [polvo fino de silicio muy puro como fuente de contaminacioén]; Reinraumtechnik 1/2006, Ivo
CroBmann) se conoce un procedimiento para la determinaciéon de la existencia de polvo fino de silicio sobre un
polisilicio. En ese contexto se menciona su influencia negativa en el caso del tratamiento ulterior para formar
monocristales. Se divulga que un polisilicio limpiado por via quimica en humedo tiene unos valores de “polvo fino” de
10 ppmw [partes por millén en peso] y contiene, después de un transporte, hasta 60 ppmw en el caso de una
distribucién de tamafios de particulas de polvo fino mas pequefios que 5 um.

A partir del documento de solicitud de patente internacional WO-2009/09003688 se conoce un procedimiento para el
tratamiento de un material de silicio impurificado superficialmente, presente en una mezcla de materiales, con una
impurificaciéon de las superficies de desde 1 ppb [partes por mil millones] hasta 1.000 ppm [partes por millén] referida
al peso de silicio, mediante una separacion por tamizado del material que esta adherido a la superficie. Mediante la
separacion por tamizado no resulta sin embargo ninguna reduccion de la cantidad de polvo fino de Si adherido mas
pequefio que aproximadamente 50 um, sino predominantemente sélo una separacion de particulas sueltas y de
mayor tamano.

A partir del documento de solicitud de patente de los EE.UU. US 2003/0159647 A1 se conoce un procedimiento para
el tratamiento de un material machacado de silicio, en cuyo caso esta previsto un sistema para la eliminacion del
polvo fino destinado a liberar de polvo fino a los trozos de silicio mediante una corriente de aire a través de una
plancha perforada. Se informa de unos bajos valores de polvo fino, sin entrar en detalles.

No obstante, el desempolvado mediante una corriente de aire, en particular para unas particulas de Si pequenas
(< 50 pym) fuertemente adheridas superficialmente, es poco eficiente. Los pequefios trozos machacados de Si
pueden desprenderse desde el chorro de aire. En el caso mas desfavorable, mediante el fuerte movimiento de los
trozos machacados de polisilicio en la capa turbulenta puede aparecer incluso una multiplicaciéon de las particulas.

La mision del presente invento consistié en poner a disposicion un silicio policristalino barato con un bajo contenido
de polvo fino superficial.

El problema planteado por la misiéon del invento se resuelve mediante un silicio policristalino con un primer tamafio
de fractura, que contiene unos trozos machacados de silicio policristalinos, teniendo por lo menos un 90 % de los
trozos machacados un tamafo de 10 hasta 40 mm, que esta caracterizado por unas proporciones de las particulas
de polvo fino de silicio mas pequefias que 15 ppmw para unos tamafos de particulas mas pequefios que 400 um,
mas pequefias que 14 ppmw para unos tamafos de particulas mas pequefios que 50 um, mas pequefas que
10 ppmw para unos tamafos de particulas mas pequefios que 10 ym y mas pequefias que 3 ppmw para unos
tamafios de particulas mas pequefios que 1 um, y que por lo demas esta caracterizado por unas impurificaciones
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superficiales con metales mas grandes o iguales que 0,1 ppbw [partes por mil millones en peso] y mas pequefias o
iguales que 100 ppbw.

De manera preferida, en ese silicio policristalino con un primer tamafo de fractura la proporcién de particulas de
polvo fino de silicio para unos tamafos de particulas mas pequefios que 400 um es de menos que 10 ppmw. De
manera muy especialmente preferida, la proporcion de particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de
particulas mas pequefios que 400 um es de menos que 5 ppmw.

De manera preferida, la proporcion de particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas
pequefios que 50 pym es de menos que 10 ppmw. De manera muy especialmente preferida, la proporcion de
particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas pequefios que 50 um es de menos que
3 ppmw.

De manera preferida, la proporcion de particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas
pequefios que 10 ym es de menos que 5 ppmw. De manera muy especialmente preferida, la proporcion de
particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas pequefios que 10 um es de menos que
1 ppmw.

De manera preferida, la proporcion de particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas
pequefios que 1 um es de menos que 1 ppmw. De manera muy especialmente preferida, la proporcién de particulas
de polvo fino de silicio para unos tamarnos de particulas mas pequefios que 1 ym es de menos que 0,1 ppmw.

Las mencionadas proporciones preferidas y muy especialmente preferidas de particulas de polvo fino de silicio del
silicio policristalino conforme al invento con un primer tamafo de fractura se combinan de manera preferida con las
siguientes impurificaciones superficiales preferidas con metales:

De manera preferida, las impurificaciones superficiales con metales son mas grandes o iguales que 2,5 ppbw (partes
por mil millones de partes) y mas pequefias o iguales que 100 ppbw.

De manera preferida, las impurificaciones superficiales con metales son mas grandes o iguales que 0,6 ppbw y mas
pequenas o iguales que 2,5 ppbw.

De manera preferida, las impurificaciones superficiales con metales son mas grandes o iguales que 0,1 ppbw y mas
pequefios o iguales que 0,6 ppbw.

Los metales de las impurificaciones superficiales de silicio policristalino conforme al invento contienen de manera
preferida Fe, Cr, Ni, Na, Zn, Al, Cu, Mg, Ti, W, K, Co y Ca. Otros metales, tales como Mn y Ag, se presentan en unas
concentraciones despreciablemente pequefas.

De manera preferida, la impurificacion superficial con hierro es mas grande o igual que 0, 01 ppbw y mas pequefia o
igual que 50 ppbw. De manera preferida, la impurificacion superficial con hierro es mas grande o igual que 0,5 ppbw
y mas pequefia o igual que 50 ppbw. De manera preferida, la impurificacion superficial con hierro es mas grande o
igual que 0,1 ppbw y mas pequefia o igual que 0,5 ppbw. De manera preferida, la impurificacion superficial con
hierro es mas grande o igual que 0,01 ppbw y mas pequefia o igual que 0,1 ppbw.

De manera preferida, la impurificacion superficial con wolframio es mas grande o igual que 0,01 ppbw y mas
pequeniia o igual que 50 ppbw. De manera preferida, la impurificacion superficial con wolframio es mas grande o igual
que 1 ppbw y mas pequefa o igual que 50 ppbw. De manera preferida, la impurificacion superficial con wolframio es
mas grande o igual que 0,1 ppbw y mas pequefa o igual que 1 ppbw. De manera preferida, la impurificacion
superficial con wolframio es mas grande o igual que 0,01 ppbw y mas pequefia o igual que 0,1 ppbw.

Por lo demas el problema planteado por la misién del invento se resuelve mediante un silicio policristalino con un
segundo tamafo de fractura, que contiene unos trozos machacados de silicio policristalinos, teniendo por lo menos
un 90 % de los trozos machacados un tamario de 20 hasta 60 mm, que esta caracterizado por unas proporciones de
las particulas de polvo fino de silicio mas pequefias que 15 ppmw para unos tamafios de particulas mas pequefios
que 400 ym, mas pequefias que 14 ppmw para unos tamafios de particulas mas pequefios que 50 um, mas
pequefias que 10 ppmw para unos tamafos de particulas mas pequefios que 10 ym y mas pequeias que 3 ppmw
para unos tamafios de particulas mas pequefios que 1 pym, y que por lo demas esta caracterizado por unas
impurificaciones superficiales con metales mas grandes o iguales que 0,1 ppbw y mas pequefas o iguales que
100 ppbw.

De manera preferida, la proporcion de particulas de polvo fino de silicio en el silicio policristalino con este segundo
tamano de fractura para unos tamafos de particulas mas pequefios que 400 um es de menos que 10 ppmw. De
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manera muy especialmente preferida, la proporcion de particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de
particulas mas pequefios que 400 um es de menos que 5 ppmw.

De manera preferida, la proporcion de particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas
pequefios que 50 ym es de menos que 10 ppmw. De manera muy especialmente preferida, la proporcion de
particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas pequefios que 50 um es de menos que
3 ppmw.

De manera preferida, la proporcion de particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas
pequefios que 10 ym es de menos que 5 ppmw. De manera muy especialmente preferida, la proporcion de
particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas pequefios que 10 um es de menos que
1 ppmw.

De manera preferida, la proporcion de particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas
pequefios que 1 um es de menos que 1 ppmw. De manera muy especialmente preferida, la proporcién de particulas
de polvo fino de silicio para unos tamaros de particulas mas pequefios que 1 ym es de menos que 0,1 ppmw.

Las mencionadas proporciones preferidas y muy especialmente preferidas de particulas de polvo fino de silicio del
silicio policristalino conforme al invento con un segundo tamafo de fractura se combinan de manera preferida con
las siguientes impurificaciones superficiales preferidas con metales:

De manera preferida, las impurificaciones superficiales con metales son mas grandes o iguales que 2,0 ppbw y mas
pequefias o iguales que 100 ppbw. De manera preferida, las impurificaciones superficiales con metales son mas
grandes o iguales que 0,5 ppbw y mas pequefias o iguales que 2,0 ppbw. De manera preferida, las impurificaciones
superficiales con metales son mas grandes o iguales que 0,1 ppbw y mas pequefas o iguales que 0,5 ppbw.

Los metales de las impurificaciones superficiales de silicio policristalino conforme al invento contienen de manera
preferida Fe, Cr, Ni, Na, Zn, Al, Cu, Mg, Ti, W, K, Co y Ca. Otros metales, tales como Mn y Ag, se presentan en unas
concentraciones despreciablemente pequefas.

De manera preferida, la impurificacién superficial con hierro es mas grande o igual que 0, 01 ppbw y mas pequefia o
igual que 50 ppbw. De manera preferida, la impurificacion superficial con hierro es mas grande o igual que 0,5 ppbw
y mas pequefia o igual que 50 ppbw. De manera preferida, la impurificacion superficial con hierro es mas grande o
igual que 0,1 ppbw y mas pequefia o igual que 0,5 ppbw. De manera preferida, la impurificacion superficial con
hierro es mas grande o igual que 0,01 ppbw y mas pequefia o igual que 0,1 ppbw.

De manera preferida, la impurificacion superficial con wolframio es mas grande o igual que 0,01 ppbw y mas
pequeniia o igual que 50 ppbw. De manera preferida, la impurificacion superficial con wolframio es mas grande o igual
que 1 ppbw y mas pequefia o igual que 50 ppbw. De manera preferida, la impurificacion superficial con wolframio es
mas grande o igual que 0,1 ppbw y mas pequefa o igual que 1 ppbw. De manera preferida, la impurificacion
superficial con wolframio es mas grande o igual que 0,01 ppbw y mas pequefia o igual que 0,1 ppbw.

Por lo demas el problema planteado por la misién del invento se resuelve mediante un silicio policristalino con un
tercer tamafio de fractura, que contiene unos trozos machacados de silicio policristalinos, teniendo por lo menos un
90 % de los trozos machacados un tamafio mayor que 45 mm, que esta caracterizado por unas proporciones de las
particulas de polvo fino de silicio mas pequefnas que 15 ppmw para unos tamafos de particulas mas pequefios que
400 ym, mas pequenas que 14 ppmw para unos tamafos de particulas mas pequefios que 50 um, mas pequefas
que 10 ppmw para unos tamarfios de particulas mas pequefios que 10 ym y mas pequefias que 3 ppmw para unos
tamafios de particulas mas pequefios que 1 um, y que por lo demas esta caracterizado por unas impurificaciones
superficiales con metales mas grandes o iguales que 0,1 ppbw y mas pequefas o iguales que 100 ppbw.

De manera preferida, la proporcién de particulas de polvo fino de silicio en el silicio policristalino con este tercer
tamano de fractura para unos tamafos de particulas mas pequefios que 400 um es de menos que 10 ppmw. De
manera muy especialmente preferida, la proporcion de particulas de polvo fino de silicio para unos tamarios de
particulas mas pequefios que 400 um es de menos que 5 ppmw.

De manera preferida, la proporcion de particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas
pequefios que 50 ym es de menos que 10 ppmw. De manera muy especialmente preferida, la proporcion de
particulas de polvo fino de silicio para unos tamarfios de particulas mas pequefios que 50 um es de menos que
3 ppmw.

De manera preferida, la proporcion de particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas
pequefios que 10 ym es de menos que 5 ppmw. De manera muy especialmente preferida, la proporcion de
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particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas pequefios que 10 um es de menos que
1 ppmw.

De manera preferida, la proporcion de particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas
pequefios que 1 um es de menos que 1 ppmw. De manera muy especialmente preferida, la proporcién de particulas
de polvo fino de silicio para unos tamafos de particulas mas pequefios que 1 ym es de menos que 0,1 ppmw.

Las mencionadas proporciones preferidas y muy especialmente preferidas de particulas de polvo fino de silicio del
silicio policristalino conforme al invento con un tercer tamafio de fractura se combinan de manera preferida con las
siguientes impurificaciones superficiales preferidas con metales:

De manera preferida, las impurificaciones superficiales con metales son mas grandes o iguales que 1,5 ppbw y mas
pequefias o iguales que 100 ppbw. De manera preferida, las impurificaciones superficiales con metales son mas
grandes o iguales que 0,2 ppbw y mas pequefias o iguales que 1,5 ppbw. De manera preferida, las impurificaciones
superficiales con metales son mas grandes o iguales que 0,1 ppbw y mas pequefas o iguales que 0,2 ppbw.

Los metales de las impurificaciones superficiales de silicio policristalino conforme al invento contienen de manera
preferida Fe, Cr, Ni, Na, Zn, Al, Cu, Mg, Ti, W, K, Co y Ca. Otros metales, tales como Mn y Ag, se presentan en unas
concentraciones despreciablemente pequenas.

De manera preferida, la impurificacion superficial con hierro es mas grande o igual que 0, 01 ppbw y mas pequefia o
igual que 10 ppbw. De manera preferida, la impurificacion superficial con hierro es mas grande o igual que 0,5 ppbw
y mas pequefia o igual que 10 ppbw. De manera preferida, la impurificacion superficial con hierro es mas grande o
igual que 0,05 ppbw y mas pequefa o igual que 0,5 ppbw. De manera preferida, la impurificacion superficial con
hierro es mas grande o igual que 0,01 ppbw y mas pequefia o igual que 0,05 ppbw.

De manera preferida, la impurificacion superficial con wolframio es mas grande o igual que 0,01 ppbw y mas
pequenia o igual que 50 ppbw. De manera preferida, la impurificacion superficial con wolframio es mas grande o igual
que 0,5 ppbw y mas pequefia o igual que 50 ppbw. De manera preferida, la impurificacion superficial con wolframio
es mas grande o igual que 0,05 ppbw y mas pequefa o igual que 0,5 ppbw. De manera preferida, la impurificacion
superficial con wolframio es mas grande o igual que 0,01 ppbw y mas pequefia o igual que 0,05 ppbw.

Por lo demas el problema planteado por la misién del invento se resuelve mediante un silicio policristalino con un
cuarto tamafio de fractura, que contiene unos trozos machacados de silicio policristalinos, teniendo por lo menos un
90 % de los trozos machacados un tamafio de 3 hasta 15 mm, que esta caracterizado por unas proporciones de las
particulas de polvo fino de silicio mas pequefas que 45 ppmw para unos tamafnos de particulas mas pequefios que
400 ym, mas pequenas que 30 ppmw para unos tamafos de particulas mas pequefios que 50 um, mas pequefas
que 20 ppmw para unos tamafios de particulas mas pequefios que 10 pm y mas pequefias que 10 ppmw para unos
tamafios de particulas mas pequefios que 1 um, y que por lo demas esta caracterizado por unas impurificaciones
superficiales con metales mas grandes o iguales que 0,1 ppbw y mas pequefias o iguales que 1 ppmw.

De manera preferida, la proporciéon de particulas de polvo fino de silicio en el silicio policristalino con este cuarto
tamano de fractura para unos tamafos de particulas mas pequefios que 400 um es de menos que 30 ppmw. De
manera muy especialmente preferida, la proporcion de particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de
particulas mas pequefios que 400 um es de menos que 15 ppmw.

De manera preferida, la proporcion de particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas
pequefios que 50 ym es de menos que 20 ppmw. De manera muy especialmente preferida, la proporcion de
particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas pequefios que 50 um es de menos que
10 ppmw.

De manera preferida, la proporcion de particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas
pequefios que 10 ym es de menos que 15 ppmw. De manera muy especialmente preferida, la proporcion de
particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas pequefios que 10 um es de menos que
6 ppmw.

De manera preferida, la proporcion de particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas
pequefios que 1 um es de menos que 5 ppmw. De manera muy especialmente preferida, la proporcién de particulas
de polvo fino de silicio para unos tamarnos de particulas mas pequefios que 1 ym es de menos que 0,5 ppmw.

Las mencionadas proporciones preferidas y muy especialmente preferidas de particulas de polvo fino de silicio del
silicio policristalino conforme al invento con un cuarto tamafio de fractura se combinan de manera preferida con las
siguientes impurificaciones superficiales preferidas con metales:
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De manera preferida, las impurificaciones superficiales con metales son mas grandes o iguales que 10 ppbw y mas
pequefias o iguales que 1 ppmw. De manera preferida, las impurificaciones superficiales con metales son mas
grandes o iguales que 4,5 ppbw y mas pequefias o iguales que 10 ppbw. De manera preferida, las impurificaciones
superficiales con metales son mas grandes o iguales que 0,1 ppbw y mas pequefas o iguales que 4,5 ppbw.

Los metales de las impurificaciones superficiales de silicio policristalino conforme al invento contienen de manera
preferida Fe, Cr, Ni, Na, Zn, Al, Cu, Mg, Ti, W, K, Co y Ca. Otros metales, tales como Mn y Ag, se presentan en unas
concentraciones despreciablemente pequefas.

De manera preferida, la impurificacion superficial con hierro es mas grande o igual que 0, 01 ppbw y mas pequefia o
igual que 500 ppbw. De manera preferida, la impurificacion superficial con hierro es mas grande o igual que 1,0
ppbw y mas pequefia o igual que 500 ppbw. De manera preferida, la impurificacion superficial con hierro es mas
grande o igual que 0,3 ppbw y mas pequefia o igual que 1,0 ppbw. De manera preferida, la impurificacion superficial
con hierro es mas grande o igual que 0,01 ppbw y mas pequefa o igual que 0,3 ppbw.

De manera preferida, la impurificacion superficial con wolframio es mas grande o igual que 0,01 ppbw y mas
pequefia o igual que 500 ppbw. De manera preferida, la impurificacién superficial con wolframio es mas grande o
igual que 10 ppbw y mas pequefia o igual que 500 ppbw. De manera preferida, la impurificacion superficial con
wolframio es mas grande o igual que 1 ppbw y mas pequefia o igual que 10 ppbw. De manera preferida, la
impurificacion superficial con wolframio es mas grande o igual que 0,01 ppbw y mas pequefia o igual que 1 ppbw.

Por lo demas el problema planteado por la misién del invento se resuelve mediante un silicio policristalino con un
quinto tamafo de fractura, que contiene unos trozos machacados de silicio policristalinos, teniendo por lo menos un
90 % de los trozos machacados un tamafio de 0,5 hasta 5 mm, que esta caracterizado por unas proporciones de las
particulas de polvo fino de silicio mas pequefias que 70 ppmw para unos tamafnos de particulas mas pequefios que
400 ym, mas pequenas que 62 ppmw para unos tamafos de particulas mas pequefios que 50 um, mas pequefas
que 60 ppmw para unos tamarios de particulas mas pequefios que 10 pm y mas pequefias que 40 ppmw para unos
tamafios de particulas mas pequefios que 1 um, y que por lo demas esta caracterizado por unas impurificaciones
superficiales con metales mas grandes o iguales que 0,1 ppbw y mas pequefas o iguales que 10 ppmw.

De manera preferida, la proporcion de particulas de polvo fino de silicio en el silicio policristalino con este quinto
tamano de fractura para unos tamafos de particulas mas pequefios que 400 um es de menos que 40 ppmw. De
manera muy especialmente preferida, la proporcion de particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de
particulas mas pequefios que 400 um es de menos que 20 ppmw.

De manera preferida, la proporcion de particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas
pequefios que 50 ym es de menos que 30 ppmw. De manera muy especialmente preferida, la proporcion de
particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas pequefios que 50 um es de menos que
15 ppmw.

De manera preferida, la proporcion de particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas
pequefios que 10 ym es de menos que 25 ppmw. De manera muy especialmente preferida, la proporcion de
particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas pequefios que 10 um es de menos que
12 ppmw.

De manera preferida, la proporcion de particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas
pequefios que 1 pm es de menos que 10 ppmw. De manera muy especialmente preferida, la proporcion de
particulas de polvo fino de silicio para unos tamafios de particulas mas pequefios que 1 um es de menos que
1 ppmw.

Las mencionadas proporciones preferidas y muy especialmente preferidas de particulas de polvo fino de silicio del
silicio policristalino conforme al invento con un quinto tamafio de fractura se combinan de manera preferida con las
siguientes impurificaciones superficiales preferidas con metales:

De manera preferida, las impurificaciones superficiales con metales son mas grandes o iguales que 100 ppbw y
mas pequefas o iguales que 10 ppmw. De manera preferida, las impurificaciones superficiales con metales son mas
grandes o iguales que 20 ppbw y mas pequefias o iguales que 100 ppbw. De manera preferida, las impurificaciones
superficiales con metales son mas grandes o iguales que 0,1 ppbw y mas pequefas o iguales que 20 ppbw.

Los metales de las impurificaciones superficiales de silicio policristalino conforme al invento contienen de manera
preferida Fe, Cr, Ni, Na, Zn, Al, Cu, Mg, Ti, W, K, Co y Ca. Otros metales, tales como Mn y Ag, se presentan en unas
concentraciones despreciablemente pequefas.
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De manera preferida, la impurificacion superficial con hierro es mas grande o igual que 0, 01 ppbw y mas pequefia o
igual que 1 ppmw. De manera preferida, la impurificacion superficial con hierro es mas grande o igual que 5,0 ppbw
y mas pequeiia o igual que 1.000 ppbw. De manera preferida, la impurificacion superficial con hierro es mas grande
o igual que 1,0 ppbw y mas pequefia o igual que 5,0 ppbw. De manera preferida, la impurificacion superficial con
hierro es mas grande o igual que 0,01 ppbw y mas pequefia o igual que 1,0 ppbw.

De manera preferida, la impurificacion superficial con wolframio es mas grande o igual que 0,01 ppbw y mas
pequefia o igual que 5 ppmw. De manera preferida, la impurificacion superficial con wolframio es mas grande o igual
que 100 ppbw y mas pequefa o igual que 5 ppmw. De manera preferida, la impurificacion superficial con wolframio
es mas grande o igual que 10 ppbw y mas pequena o igual que 100 ppbw. De manera preferida, la impurificacion
superficial con wolframio es mas grande o igual que 0,01 ppbw y mas pequefia o igual que 10 ppbw.

El silicio policristalino con todos los tamarios de fractura que antes se han mencionado adquiere estas propiedades
en lo que se refiere al polvo fino superficial y a las contaminaciones metalicas sin ningun tipo de tratamiento quimico
en humedo. Esto no quiere decir que un tratamiento quimico en himedo en las subsiguientes etapas de proceso no
podria ser ventajoso, con el fin de conseguir p.ej. unas contaminaciones con metales todavia mas bajas o con el fin
de someter el silicio policristalino a un tratamiento de ataque quimico de la superficie.

La baja carga con particulas de polvo fino resulta a partir de un procedimiento especial de desempolvado, que a
continuacion se explica con mayor detalle. Los valores para los metales se consiguen en todos los intervalos
reivindicados y preferidos mediante el uso de un tratamiento escasamente contaminante, en particular al machacar
el silicio en trozos machacados, asi como por elecciéon de una apropiada clase de espacio limpio.

Para unos usos especialmente exigentes, por lo tanto, un tratamiento con una especialmente escasa contaminacion
se combina con una baja clase de espacio limpio (segun el US FED STD 209E, relevada por ISO 14644-1), con una
clase de espacio limpio de 100. En el caso de la clase de 100 (ISO 5) pueden estar contenidas como maximo 3,5
particulas con un diametro de como maximo 0,5 um por cada litro.

Los intervalos preferentes mencionados en el caso de los diferentes tamafios de fractura para unas impurificaciones
superficiales con metales asi como los intervalos para una contaminacion con hierro y con wolframio corresponden a
los intervalos mas bajos y mas altos de los intervalos reivindicados.

En el caso de los bajos intervalos se necesita un tratamiento escasamente contaminante. Este silicio policristalino es
apropiado para unos usos especialmente exigentes, en cuyos casos se desea una baja contaminacion por metales.

De manera preferida, para todos los tamafios de fractura se combinan en cada caso los intervalos mas altos y mas
bajos para una contaminacion por metales, por hierro y por wolframio.

Asi, por ejemplo, para un silicio policristalino con un tercer tamafio de fractura son especialmente preferidas las
siguientes contaminaciones con metales.

Para unos usos exigentes:

Metales totales 0,1 ppbw hasta 0,2 ppbw,
Hierro 0,01 ppbw hasta 0,05 ppbw,
Wolframio 0,01 ppbw hasta 0,05 ppbw.

Para unos usos menos exigentes:

Metales totales 0,2 ppbw hasta 1,5 ppbw,
Hierro 0,05 ppbw hasta 0,5 ppbw,
Wolframio 0,05 ppbw hasta 0,5 ppbw.

El problema del invento se resuelve también mediante un procedimiento para la produccién de un silicio policristalino
de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 hasta 6, que comprende machacar un silicio policristalino depositado
junto a barras delgadas en un reactor de Siemens en forma de unos trozos machacados, clasificar los trozos
machacados en unas clases de tamafios de desde aproximadamente 0,5 mm hasta mas grandes que 45 mm y un
subsiguiente tratamiento de los trozos machacados mediante aire comprimido o hielo seco a una presion del gas de
1 a 20 bares y con una velocidad del gas de por lo menos 2 m/s, con el fin de eliminar el polvo fino de silicio desde
los trozos machacados, no efectuandose ninguna limpieza quimica en hiumedo.

De manera preferida, en este caso el silicio es machacado con una herramienta, que provoca una escasa
contaminacioén, en forma de trozos machacados.
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En el estado de la técnica, era usual hasta ahora limpiar quimicamente los trozos machacados de silicio
policristalinos, con el fin de conseguir un aceptable nivel de metales y de particulas, cuando estan previstos unos
usos en la tecnologia de los semiconductores.

Los autores del invento han mostrado que también un polisilicio no limpiado, que propiamente tiene un nivel
demasiado alto de particulas metalicas, a pesar de todo es apropiado también para unas utilizaciones exigentes en
la tecnologia de los semiconductores, cuando él ha sido previamente desempolvado.

Esto es sorprendente, por cuanto que las impurezas metalicas y demas particulas ajenas en el material machacado
de polisilicio eran consideradas como una de las causas principales de cambios al realizar el estiramiento de
monocristales. Un polisilicio sin ningun tratamiento quimico en humedo tiene una impurificacién con metales mas
alta en un mdiltiplo de x que un polisilicio tratado quimicamente en hiimedo. Esta se sittia, como con anterioridad se
ha divulgado, dependiendo del tamario de fractura, entre 0,1 ppbw y 10.000 ppbw. La opinién predominante partia
del hecho de que las impurificaciones con metales deberian estar situadas como maximo en 100 pptw (partes por
trillén en peso) con el fin de no conducir a problemas en el caso del estiramiento de cristales. Sin embargo, se ha
mostrado por fin que un polvo fino de silicio desempefa evidentemente un cometido todavia mas importante. Un
polisilicio no limpiado y desempolvado muestra sobresalientes propiedades en el caso de unos procesos de
estiramiento, a pesar de la carga con metales que es comparativamente alta.

Ademas, se comprobd que un polisilicio limpiado quimicamente con un pequefio nivel de metales de menos que
100 pptw, que habia sido sometido a un desempolvado mediante aire comprimido o hielo seco, tiene un reducido
nivel de particulas de silicio, que esta situado por debajo del limite de deteccién, de aproximadamente 1 ppmw, un
rendimiento de estiramiento manifiestamente mejor en el caso de unos usos altamente valiosos (p.ej. un
estiramiento de monocristales para usos en semiconductores y usos solares exigentes).

Las influencias del polvo fino adherido sobre el silicio, en particular en forma de particulas de silicio con los tamarios
de desde unos pocos micrémetros (um) hasta varios cientos de micrometros (100 um), se consideraron insuficientes
en el estado de la técnica.

Los autores del invento han comprobado que también en el caso del moldeo por colada de bloques de silicio para
usos solares, el silicio policristalino conforme al invento conduce a unos mejores resultados.

Esto es valido independientemente del tamafo de fractura, que en lo que sigue se define como la distancia mas
larga entre dos puntos sobre la superficie de un trozo machacado de silicio (= longitud maxima) de la siguiente
manera:

» Tamafo de fractura 0 (BGO) en mm: aproximadamente 0,5 hasta 5
» Tamafo de fractura 1 (BG1) en mm: aproximadamente 3 hasta 15
» Tamafo de fractura 2 (BG2) en mm: aproximadamente 10 hasta 40
» Tamafo de fractura 3 (BG3) en mm: aproximadamente 20 hasta 60
» Tamano de fractura 4 (BG4) en mm: aproximadamente > 45

(* BG es el acrénimo de BruchGrope)

En este contexto en cada caso por lo menos aproximadamente un 90 % en peso de la fraccion machacada esta
situado por dentro del mencionado intervalo de tamafos.

El polisilicio es machacado de manera preferida escasamente contaminante.

Con el fin de conseguir unos valores especialmente bajos para los metales, todas las partes de la instalacion que
estan en contacto con el producto en la machacadora y en las instalaciones de tamizado, se realizaban
preferiblemente con unos materiales escasamente contaminantes, tales como materiales sintéticos o silicio u otros
materiales con escaso desgaste, tales como materiales ceramicos, cuarzo o metales duros.

Ademas de ello, se trabaja de manera preferida en unas clases de espacios limpios mas pequefias que 1.000, de
manera especialmente preferida mas pequefias que 100 y de manera muy especialmente preferida mas pequefas
que 10.

El desempolvado del polisilicio machacado escasamente contaminante se efectia mediante aire comprimido y/o
hielo seco.

En tal caso, el material machacado de silicio durante desempolvado puede presentarse estaticamente o sin embargo
también puede ser cambiado de sitio.



10

15

20

25

30

35

40

45

ES 2477991 T3

El desempolvado puede efectuarse en este caso a todas las presiones técnicamente usuales y con diferentes
disposiciones de toberas y cantidades de toberas.

El desempolvado puede efectuarse en uno o varios sitios de la cadena de procesos, es decir por ejemplo
directamente después del machacado, y/o después de la clasificacion, y/o poco antes del envasado, o también
después del transporte, por ejemplo poco antes del enderezamiento en crisoles.

Para una efectiva limpieza por soplado de la superficie de silicio se pueden utilizar también unas pistolas de aire
comprimido usuales en el comercio.

De manera preferida, estas pistolas de aire comprimido se producen a base de unos materiales escasamente
contaminantes, de manera especialmente preferida a base de un acero inoxidable, de unos metales duros o de un
material sintético (un PU, PP o PE).

Como aire comprimido se pueden utilizar aire, diéxido de carbono, o también otros gases inertes tales como por
ejemplo nitrégeno o argén. Se pueden concebir también unas mezclas gaseosas arbitrarias, o también unos aditivos
gaseosos con un efecto adicional de limpieza quimica, tales como por ejemplo ozono.

De manera preferida, en el caso de la produccién de un polisilicio conforme al invento se usa un desempolvado con
unas presiones del gas de 1 a 20 bares, de manera preferida de 5 a 10 bares. En el caso de unos pequefios
tamafios de fractura se trabaja en este caso tendencialmente con unas presiones mas pequenias.

La superficie de los trozos machacados de silicio es limpiada por soplado en este caso con una velocidad del gas de
por lo menos 2 m/s, de manera preferida mas grande que 10 m/s y de manera especialmente preferida mas grande
que 100 m/s.

La accion del chorro gaseoso sobre la superficie de silicio puede consistir en uno o también varios corto(s)
impulso(s) de menos que un segundo, asi como también en un chorro permanente durante varios segundos o
minutos.

Para que no se llegue a ninguna impurificacion por causa de particulas ajenas, se trabaja de manera preferida con
unos gases purificados secos (con un punto de rocio <40 °C), exentos de aceites y grasas, y de manera
especialmente preferida con unos gases en una calidad para semiconductores, o respectivamente con una
proporcidon de atomos ajenos, referida al volumen, de menos que 10 ppm, de manera preferida mas pequefia que
1 ppm y de manera especialmente preferida mas pequefia que 0,1 ppm.

Se consiguen unos resultados especialmente buenos cuando, lo mas cerca que sea posible de la salida del aire, el
aire es purificado adicionalmente con un filiro de particulas mas pequefias que 10 um, de manera preferida mas
pequefias que 0,1 um y de manera especialmente preferida mas pequefias que 0,001 pm.

Segun sean el tamario de fractura de los trozos de silicio que se han de purificar y la extension de la carga con polvo
fino de la superficie, son posibles unos aparatos limpiadores a alta presion con toberas giratorias o pulsantes y con
diferentes formas de las toberas.

En otra forma de realizacién preferida, el material que se ha de limpiar es transportado sobre un canal vibratorio o
por encima y a través de una cinta transportadora, de manera preferida con un tejido de tamiz que es permeable al
polvo fino que tiene una anchura de mallas algo mas pequefia en comparacion con el tamafio de fractura. A través
de estas unidades transportadoras son posibles tanto una tobera grande y fuerte como también varias toberas
pequefas en diferentes posiciones, formas de realizacion y orientaciones con respecto a los trozos de Si.

Es especialmente preferida una modificacién automatica de la orientacién del material de silicio por medio de una o
varias disposiciones de cambio de direccion.

De manera especialmente preferida, el desempolvado del material machacado de silicio se efectia mediante hielo
seco.

La limpieza con hielo seco elimina las particulas adheridas sobre una superficie, soplando un CO; tratado en forma
de particulas de hielo seco mediante unas toberas con alta velocidad. Las particulas ajenas y las particulas de polvo
fino de silicio son desprendidas desde el material machacado de silicio mediante una combinacién de energia
cinética, de accion de choque de calor y de efecto de sublimacion del material machacado de silicio.

De manera sorprendente, se encontré que para esto se pueden utilizar unos aparatos de limpieza usuales en el
comercio (p.ej. de la entidad Cold Jet), cuando éstos son provistos de unos materiales escasamente contaminantes.

9
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De manera preferida en este caso para el recipiente de almacenamiento en reserva de hielo seco se utiliza un
revestimiento de un material sintético (p.ej. un PU, PP o PE).

Si la instalacion se hace trabajar con unos bloques de hielo seco, entonces para la produccién de las particulas frias
a aproximadamente menos 80 °C se emplea de manera preferida una herramienta de tratamiento a base de un
material ceramico o un metal duro con escaso desgaste.

Para que no se llegue a ninguna impurificacion por particulas ajenas se utiliza un hielo seco purisimo, p.ej.
constituido sobre la base de diéxido de carbono gaseoso en una calidad para alimentos.

Las particulas de hielo seco son aceleradas en tal caso con ayuda de unos gases purificados (aire comprimido
filtrado, CO2, unos gases inertes tales como nitrégeno en una calidad para semiconductores o unas mezclas de los
mismos) a una presion de 1 a 20 bares, de manera preferida de 3 a 10 bares en una tobera de Venturi
“escasamente contaminante” y desde éstas ellas son sopladas sobre la superficie de silicio que se ha de limpiar con
una velocidad mas grande que 2 m/s, de manera preferida mas grande que 10 m/s y de manera especialmente
preferida mas grande que 100 m/s.

La limpieza con hielo seco no deja tras de si de este modo ningun tipo de residuos sobre el polisilicio. Ademas de
ello, el material permanece seco. No es necesaria una costosa desecacion, tal como se necesita en el caso de los
procedimientos quimicos en himedo.

El consumo de hielo varia en tal caso segun sean la forma de realizacion de las toberas y el intervalo de presiones.

Otra forma de realizacion preferida consiste en la combinacion de un desempolvado mediante aire comprimido y un
desempolvado mediante hielo seco.

Mediante el empleo del procedimiento de produccién conforme al invento, se pueden disminuir los considerables
costos en la produccion, puesto que por ejemplo se pueden utilizar también unas instalaciones de machacado y
clasificacion, que generan muchisima cantidad de polvo fino.

El procedimiento conforme al invento tampoco esta limitado a unos trozos machacados compactos o porosos a base
de un poalisilicio, sino que también se pueden utilizar para el desempolvado otros productos a base de polisilicio,
tales como por ejemplo un granulado o las denominadas barras cortadas (en inglés Cut-Rods) o barras de FZ/CZ.

El invento se debe de explicar ahora con mayor detalle con ayuda de Ejemplos y Ejemplos comparativos.
Ejemplos

Varias barras de silicio policristalino fueron machacadas con una machacadora en trozos machacados de diferentes
tamafios y luego clasificadas. El material fino fue separado en tal caso mediante un tamizado.

Con el fin de conseguir unos valores especialmente bajos para los metales, todas las partes de la instalacion que
estaban en contacto con el producto en la machacadora y en las instalaciones de clasificacion se realizaron con
unos materiales escasamente contaminantes, tales como materiales sintéticos o silicio u otros materiales con
escaso desgaste tales como materiales ceramicos, cuarzo o metales duros.

El material fue machacado en este caso al tamafo diana tamafo de fractura 4, resultando sin embargo también
unos trozos machacados con todos los otros tamafos.

A continuacién, a partir de las diferentes fracciones clasificadas de tamanos de fractura, se tomaron aleatoriamente
varias muestra y se midieron en éstas las cantidades de polvo fino y de metales adheridos.

Para la determinacion de las particulas de silicio adheridas se sacaron varios trozos machacados, con un peso de
varios cientos de gramos (100 g), en un calcetin o manguito de tamiz limpio (con una anchura de mallas de 160 ym)
y las particulas se desprendieron en un bafio de agua. El numero y el tamafio de las particulas en el bafio de agua
se refirieron luego a la cantidad pesada introducida de muestras de silicio con una difraccién con rayos laser, o
respectivamente con un aparato Beckmann Coulter LS 13320.

Para la determinacion de los metales en la superficie se sacaron asimismo de manera aleatoria varios trozos de
muestra y se determind la contaminacién por metales mediante desprendimiento quimico de la superficie de silicio y
subsiguiente analisis de la solucion desprendida con ICPMS.

Los resultados estan representados en las Tablas 1 hasta 4.
10
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Se muestran unos altos valores de polvo fino, en particular en el caso de pequefios tamarios de fractura.

Los valores para los metales estan situados, por el contrario, en un nivel medio, lo que resulta del tratamiento

escasamente contaminante.

La Tabla 1 muestra los valores de polvo fino para el tamario de fractura 4.

En cada caso para diferentes tamafos de particulas considerados maximos se representaron las concentraciones

en ppmw.

Tabla 1 — Tamafo de fractura 4 — Polvo fino [ppmw]

Tamafio de Tamafrio de Tamafio de Tamafio de Tamafio de Tamafio de

particulas particulas particulas particulas particulas particulas

<1 um <5um <10 um <20 um <50 um <400 um
1 2 2 2 2 2
2 6 9 11 14 14
1 4 5 7 10 11
1 3 5 8 11 12
1 4 5 8 11 13
2 4 6 9 13 17
2 4 6 8 13 18
1 3 5 6 9 13
2 4 6 8 12 17
2 5 7 9 15 19
1 4 5 7 11 14
1 3 5 7 10 14
1 4 5 7 10 14
1 3 4 6 7 9
1 3 4 6 9 13
2 4 6 9 18 28

La Tabla 2 muestra los valores de polvo fino para unos tamafos de fractura 3 en ppmw

En cada caso para diferentes tamafios de particulas considerados maximos se representan las concentraciones en

pPpmw

Tabla 2 — Tamafo de fractura 3 — Polvo fino [ppmw]

Tamafio de Tamafio de Tamafio de Tamafio de Tamafio de Tamafio de

particulas particulas particulas particulas particulas particulas

<1 um <5um <10 um <20 um <50 um <400 um
2 3 3 3 3 3
2 3 3 3 3 3
3 6 8 9 11 11
2 6 7 10 13 13
2 5 7 9 12 14
4 8 10 12 14 14
3 8 10 14 19 24
2 5 6 8 12 16
2 5 7 8 11 16
2 6 8 10 14 18
2 4 6 8 13 20
3 6 8 10 13 18
3 6 8 10 14 20
3 5 7 8 11 15
3 5 7 9 12 20
3 5 7 8 10 13

11
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La Tabla 3 muestra los valores de polvo fino para el tamafio de fractura 2 en ppmw

En cada caso para diferentes tamafios de particulas considerados maximos se representan las concentraciones en

ppmw

Tabla 3 — Tamafo de fractura 2 — Polvo fino [ppmw]

Tamafio de Tamafio de Tamafio de Tamafio de Tamafio de Tamafio de

particulas particulas particulas particulas particulas particulas

<1 um <5um <10 um <20 um <50 um <400 um
1 3 4 5 5 5
2 4 6 7 8 8
2 4 6 7 9 9
2 5 6 8 9 9
2 4 6 7 9 10
2 5 6 8 10 10
3 4 4 4 4 4
3 5 5 5 5 5
4 8 10 11 13 13
4 9 12 15 18 18
3 6 7 9 12 13
4 8 10 13 16 17
4 8 10 13 18 21
3 6 7 9 12 13
3 6 8 10 13 19
3 6 8 11 18 27
3 6 8 10 14 18
2 4 6 8 11 16
3 6 7 9 11 16
4 7 8 9 11 15
3 6 8 10 14 21
3 7 8 10 14 21
3 6 8 10 15 21
4 7 8 10 13 19
3 6 8 10 13 18

La Tabla 4 muestra los valores de polvo fino para el tamaiio de fractura 1 en ppmw.

En cada caso para diferentes tamafios de particulas considerados maximos se representan las concentraciones en

ppmw.

Tabla 4 — Tamafio de fractura 1 — Polvo fino [ppmw]

Tamafio de Tamafio de Tamafio de Tamafrio de Tamafrio de Tamafrio de
particulas particulas particulas particulas particulas particulas
<1 um <5um <10 um <20 um <50 um <400 um
9 15 17 17 17 17
8 14 16 16 16 16
7 12 14 17 25 30
6 11 13 16 25 40
7 14 17 21 31 47
8 13 15 18 27 43
10 15 17 20 26 36
7 12 15 20 31 56
9 15 18 23 37 55
9 15 18 22 29 42
12 20 23 27 36 50
7 15 19 25 40 59
9 20 26 33 53 75
9 15 18 21 31 47

La Tabla 5 muestra los valores de polvo fino para el tamaiio de fractura 0 en ppmw.

12
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Tabla 5 — Tamafo de fractura 0 — Polvo fino [ppmw]

Tamafrio de Tamafrio de Tamafrio de Tamafrio de Tamafrio de Tamafrio de
particulas particulas particulas particulas particulas particulas
<1 um <5um <10 um <20 um <50 um <400 um
35 55 59 59 59 59
36 56 61 61 61 61
37 58 62 67 75 114
30 46 49 50 50 50
34 51 54 57 58 58
La Tabla 6 muestra los valores para metales segin tamafos de fractura en pptw.
Tabla 6
BG4 Fe| Cr| Ni| Na| Zn Al|Cu| Mg Ti w K| Ca| Co Total
#1 384 5| 13 7 12 19| 1 11 15 105 2| 590 53 1218
#2 53| 11 5 3 1 11 1 1 2 60 5 11 52 205
#3 76| 16 7 3 1 12| 1 6 7 175 5 18 26 352
#4 11 7 3 4 1 7] 1 1 1 216 5 26 27 311
#5 127 29| 12 4 1 711 1 7 4 397 6 15 51 726
Valor medio | 130| 14 8 4 3 22| 1 5 6 191 5| 132 42 562
BG3 Fe| Cr| Ni| Na| Zn Al|Cu| Mg Ti w K| Ca| Co Total
#1 79| 12 6 34 15 16| 4 5 1 201 7 99 25 506
#2 130 27| 14 14 6 60| 2 9 3 342 7| 519 79 1212
#3 248 | 14 7 16 8 18| 1 36 5 185 7| 220 38 803
#4 109| 17 8 5 4 16| 17 3 4 216 3 62 31 495
#5 141 19 8 11 7 12| 10 3 3 388 4 29 42 678
Valor medio | 142| 18 8 16 8| 24| 7| 12 3| 267 6| 186| 43 739
BG2 Fe| Cr| Ni| Na| Zn Al|Cu| Mg Ti w K| Ca| Co Total
#1 144 | 16 7 33 7 18| 2 2 2 297 11 36 70 645
#2 94| 17 7 10 4 21| 3 2 3 308 14 59 82 622
#3 91 19 8 8 15 2| 1 24 1 478 911013 71 1740
#4 126 21 12 65 8 18] 2] 33 3 374 231373 76 2134
#5 181 15 7 40 14 25| 3] 20 6 157 19| 246 40 771
Valor medio | 127| 17 8| 31 10 17| 2| 16 3| 323 15| 545 68 1183
BG1 Fe| Cr| Ni| Na| Zn Al|Cu| Mg Ti w K| Ca| Co Total
#1 413| 85| 38 86 23 11| 5 8 27| 7500 713| 101]1037 10048
#2 368| 72| 35 22 10 12| 5| 14 28| 6353 7| 137| 585 7647
#3 485| 88| 40 85 16 21| 6] 32 32| 2100| 797| 408| 584 4693
#4 1002 | 162| 71 82 58| 150| 13| 74 36| 5596| 200| 855| 568 8865
#5 353| 56| 26 56 42 711 3| 15 19| 4064 90| 541| 462 5798
Valor medio | 524| 93| 42 66| 30| 53| 6| 29 29| 5122| 362| 408| 647 7410
BGO Fe| Cr| Ni| Na| Zn Al|Cu| Mg Ti w K| Ca| Co Total
#1 1328 | 128 | 40]|1760 | 2264 5| 48| 48| 74418824 |1160| 1000 | 2352 29701
#2 1392| 46| 201538 5 5|146| 20| 79223754 |1077 | 1000 | 3685 33381
#3 1065 8| 20| 211 68 5| 8| 20|1208|64631| 169 | 1000 | 9330 77744
#4 1995| 195| 75]2000|1748|1500| 45| 20| 99832948 | 6751000 | 4868 48065
#5 994| 51| 20| 171 5 5| 9] 20|1183|31911 86 | 1000 | 4234 39690
Valor medio | 1355| 86| 35| 1136| 818| 304| 31| 26| 985| 34414| 633 | 1000 | 4894 45716

Ejemplo 1

Seguidamente, el procedimiento conforme al invento se us6 con los trozos machacados de silicio.

En cada caso se sacaron varias porciones de 100 g de trozos machacados con unas distribuciones de tamafios de
fractura desde 0 hasta 4, y se limpiaron por soplado conforme al invento durante 1 a 10 segundos con un aire
comprimido secado, exento de aceite y purificado mediante un filtro de particulas de 0,1 ym con una tobera manual
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usual en el comercio en el caso de un traslado mecanico sobre un tamiz de material sintético que tiene una anchura
de mallas algo mas pequefa con relacion al tamafio de fractura (tamafio de la anchura de mallas: de manera
preferida aproximadamente un 50 % del limite inferior de longitudes del respectivo tamafio de fractura). La presion
estaba situada en aproximadamente 5 bares, con una velocidad de salida del aire junto a la tobera (abertura de
seccion transversal aproximadamente 1 mmz) de mas que 10 m/s.

A continuacion, en unos trozos de muestra escogidos aleatoriamente se midieron la carga con polvo fino y la
concentracién de wolframio.

En los casos de todos los tamafios de fractura, los tamanos de particulas del polvo fino adherido se pudieron reducir
en promedio por un factor mayor que 2.

Los resultados muestran, con ayuda del elemento monitor W, que también se consigue una ligera reduccion de la
contaminacion por metales superficiales. La impurificacion con metales se encuentra fundamentalmente en un nivel
medio segun la Tabla 6.

El desempolvado conduce sin embargo de manera sorprendente también a una ligera reduccion del nivel de
metales, lo que se hace visible con ayuda del elemento monitor wolframio. Para el wolframio resulté un valor de
120 pptw.

La Tabla 7 muestra los valores de polvo fino para todos los tamarios de fractura del Ejemplo 1 en ppmw.
Se puede reconocer una manifiesta mejoria.

Las fotografias tomadas en un microscopio electronico de barrido (REM) (no representadas) confirman que se habia
reducido la cantidad de las particulas de Si adheridas visibles por unidad de superficie.

Tabla 7
Tamafrio de Tamafio de Tamafio de Tamafio de
particulas particulas particulas particulas
Tamario de fractura <1um <10 um <50 um <400 um

BGO 3,0 15 20 22
BGO 5,0 20 22 28
BGO 1,0 5 8 9
BGO 13 8 10 11
BGO 4,0 12 13 15
BG1 1,0 10 17 26
BG1 1,2 6 10 15
BG1 0,5 4 6 9
BG1 1,5 4 7 11
BG1 2,0 5 8 12
BG2 0,8 1,3 1,3 1,3
BG2 1,0 1,3 1,3 1,3
BG2 0,7 1,3 1,3 1,3
BG2 1,4 0,8 0,8 0,8
BG2 1,5 1,7 2
BG2 1,4 1,4 1,4
BG2 1,3 1,3 1,3
BG2 0,7 0,7 0,7
BG2 1,3 2 2
BG2 4 8 9
BG2 4 7 9
BG2 2 6 11
BG2 3 7 11
BG2 1,0 2 4
BG2 5 9
BG3 0,7 3 4 4
BG3 0,5 4 6 7
BG3 0,8 0,8 3 5
BG3 1,0 1,6 4 8
BG3 1,1 2 6 10
BG3 0,2 0,5 0,9
BG3 2 6 9
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Tamafio de Tamafrio de Tamafio de Tamafio de
particulas particulas particulas particulas
Tamario de fractura <1um <10 um <50 um <400 um
BG4 0,5 1,4 5 6
BG4 0,3 1,1 3 4
BG4 0,9 0,9 3 5
BG4 0,6 1,7 5 10
BG4 0,4 1,2 4 9
BG4 0,7 2 3
Ejemplo 2

Se procedid de una manera analoga a la del Ejemplo 1 y a partir de las diferentes distribuciones de tamafos de
fractura de Si con los tamafios de fractura desde 0 hasta 4, producidos escasamente contaminante como antes se
ha descrito, se tomaron en caso varias porciones de 100 g de los trozos y se desempolvaron conforme al invento
mediante hielo seco.

Para esto se utilizd un aparato movil usual en el comercio de la entidad ColdJet (del tipo Aero), con una velocidad de
paso del hielo seco de aproximadamente 1 kg/min.

El hielo seco tiene una impurificacion de solamente unas pocas ppta (partes por trillén en atomos) de metales (Fe,
Cr, Ca, etc...).

Los trozos machacados de polisilicio fueron a continuacion trasladados manualmente sobre un tamiz de material
sintético PU con una anchura de mallas algo mas pequefia que el tamafio de fractura (tamafio de aproximadamente
50 % del limite inferior de longitudes del respectivo tamafio de fractura), y limpiados por soplado durante 1 hasta 10
segundos con una tobera plana.

La tobera tenia una abertura en seccion transversal de varios cm en la longitud y de varios mm en la anchura.

La presion estaba situada, segun el tamafo de fractura, entre 1 y 10 bares, con una velocidad de salida del aire
junto a la tobera de por encima de 10 m/s.

En el caso de unos tamafios de fractura mas pequefios, se desempolvo con una potencia reducida o
respectivamente con una presion reducida del aparato.

A continuacion, en unos trozos de muestra escogidos aleatoriamente se midieron de nuevo la carga con polvo fino y
los metales.

Los metales, medidos de nuevo con el elemento monitor wolframio, se pudieron mejorar ligeramente de nuevo en
comparacioén con la limpieza mediante aire comprimido.

Por lo demas, con todos los tamafios de fractura se han reducido todos los tamafios de particulas (en comparacion
con el ejemplo de referencia) por un factor mayor que 3.

La Tabla 8 muestra los valores de polvo fino en ppmw para todos los tamarios de fractura del Ejemplo 2.

Tabla 8
Tamafrio de Tamafio de Tamafio de Tamafio de
particulas particulas particulas particulas
Tamarno de fractura | <1 um <10 um <50 um <400 um
BGO 6 8 17 22
BGO 2 15 18 20
BGO 3 2 5 5
BGO 0,5 7 10 11
BGO 2 12 12 13
BG1 1,0 1,5 2 3
BG1 1,4 3 5 7
BG1 0 3 4 7
BG1 2 3 7 17
BG1 2 4 6 13
BG1 4 6 9
BG1 4 8 9
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Tamafrio de Tamafio de Tamafio de Tamafio de
particulas particulas particulas particulas
Tamarno de fractura | <1 um <10 um <50 um <400 um

BG2 0,8 1,5 2 4
BG2 1,2 2 3 5
BG2 0,7 1,2 2 4
BG2 1,4 3 5 8
BG2 1,3 2 4 7
BG2 2 2 4
BG3 0,7 3 6 10
BG3 0,3 0,9 3 4
BG3 0,8 0,7 3 6
BG3 0,3 2 7 12
BG3 1,1
BG4 0,5 1,2 4 6
BG4 0,3 0,5 1,3 2
BG4 0,7 1,0 3 4
BG4 0,6 1,7 6 9
BG4 0,2 1,1 4 7

La impurificacién con metales se encuentra en un nivel medio

La Tabla 9 muestra las concentraciones de wolframio para el Ejemplo 1 (con aire comprimido), para el Ejemplo 2
(con hielo seco) y, como referencia, los valores después de un tratamiento escasamente contaminante, pero sin
desempolvado, comparese la Tabla 6, en cada caso en pptw.

El wolframio es representado por separado como comparacién puesto que en este caso se puede excluir una
contaminacion cruzada mediante el entorno y la manipulacion.

Tabla 9

BG4 Referencia Aire comprimido Hielo seco

Wolframio 105 51 36

[pptw] 60 61 40
175 116 56
216 106 44
397 266 254

Valor medio 191 120 86

Ejemplo comparativo

En el Ejemplo comparativo un poli-Si, no poroso depositado de una manera compacta, mediante un procedimiento
analogo al del documento de solicitud de patente alemana DE 10 2006 035 081 A1, se machaco, se limpid
quimicamente y, envasado en bolsas de PE, se transporto para realizar la analitica. En el Ejemplo comparativo se
efectla por lo tanto una limpieza en hiumedo.

A continuacién a partir de diferentes bolsas de PE se sacaron aleatoriamente unos trozos de muestra del tamafo 4,
se midieron la carga con polvo fino y los metales y se hizo una fotografia en REM.

En este caso se establece que todos los valores de polvo fino, comparese la Tabla 11, se encuentran junto al limite
de deteccion. Los valores para los metales, comparese la Tabla 10, son manifiestamente mas bajos que en los
Ejemplos 1y 2, comparase la Tabla 6.

La Tabla 10 muestra los valores para los metales para el Ejemplo comparativo en pptw.

Tabla 10

BG4 Fe [Cr [Ni [Na [zn JAl [Cu [Ti [W JK [Co [Mn [Ca [Mg [Suma
#1 4 0 0 2 0 3 2 7 0 5 1 0 20 1 45
#2 2 3 0 1 0 3 1 2 2 1 2 1 9 1 28
#3 2 0 0 2 2 2 3 3 0 4 1 0 16 2 38
#4 8 1 1 6 1 0 1 4 0 4 0 0 3 7 36
#5 6 0 0 2 1 0 0 10 1 4 0 1 1 1 27
#6 5 0 1 2 0 1 0 3 1 1 0 1 30 4 50

Valor medio | 4 1 0 2 1 2 1 5 1 3 1 1 13 3 37

-
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Tabla 11
Tamafrio de Tamafrio de Tamafrio de Tamafrio de
particulas particulas particulas particulas
Tamarno de fractura | <1 um <10 um <50 um <400 um

BGO 6 8 17 22
BGO 2 15 18 20
BGO 3 2 5 5
BGO 0,5 7 10 11
BGO 2 12 12 13
BG1 1,0 1,5 2 3
BG1 1,4 3 5 7
BG1 0,3 3 4 7
BG1 2 3 7 17
BG1 2 4 6 13
BG1 4 6 9
BG1 4 8 9
BG2 0,8 1,5 2 4
BG2 1,2 2 3 5
BG2 0,7 1,2 2 4
BG2 1,4 3 5 8
BG2 1,3 2 4 7
BG2 2 2 4
BG3 0,7 3 6 10
BG3 0,3 0,9 3 4
BG3 0,8 0,7 3 6
BG3 0,3 2 7 12
BG3 1,1

BG4 0,5 1,2 4 6
BG4 0,3 0,5 1,3 2
BG4 0,7 1,0 3 4
BG4 0,6 2 6 9
BG4 0,2 1,1 4 7

Se muestra que mediante una limpieza quimica en hiumedo resultan unos valores para los metales manifiestamente
mejores que segun el procedimiento conforme al invento.

No obstante, la meta del invento era poner a disposicion un silicio policristalino especialmente favorable, que pueda
prescindir de un complicado y caro tratamiento quimico en himedo.

Los autores del invento han reconocido que un polvo fino de silicio es mas critico para muchos usos que una carga
con metales, siempre y cuando que la contaminacion por metales varie en un nivel medio aceptable. Esto se puede
conseguir mediante un tratamiento escasamente contaminante, en el caso de usos especialmente exigentes, en
vinculacion con una baja clase de espacio limpio, asi como por medio del procedimiento de desempolvado conforme
al invento.

Por consiguiente, con el presente invento esta a disposicion un silicio policristalino manifiestamente mas favorable
con unas muy bajas proporciones de polvo fino y con una contaminacion por metales que es aceptable para muchos
Usos.
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REIVINDICACIONES

1. Un silicio policristalino que contiene trozos machacados de silicio policristalino, teniendo por lo menos un 90 % de
los trozos machacados un tamafio de 10 hasta 40 mm, caracterizado por unas proporciones de particulas de polvo
fino de silicio mas pequefias que 15 ppmw para unos tamafos de particulas mas pequefios que 400 uym, mas
pequefas que 14 ppmw para unos tamafos de particulas mas pequefios que 50 um, mas pequefias que 10 ppmw
para unos tamarios de particulas mas pequefios que 10 ym y mas pequefias que 3 ppmw para unos tamafos de
particulas mas pequefios que 1 uym, y caracterizado ademas por

unas impurificaciones superficiales con metales mas grandes o iguales que 0,1 ppbw y mas pequefias o iguales que
100 ppbw.

2. Un silicio policristalino que contiene trozos machacados de silicio policristalino, teniendo por lo menos un 90 % de
los trozos machacados un tamafio de 20 hasta 60 mm, caracterizado por unas proporciones de particulas de polvo
fino de silicio mas pequefias que 15 ppmw para unos tamafos de particulas mas pequefios que 400 um, mas
pequefas que 14 ppmw para unos tamafos de particulas mas pequefios que 50 um, mas pequefias que 10 ppmw
para unos tamarios de particulas mas pequefios que 10 ym y mas pequefias que 3 ppmw para unos tamafos de
particulas mas pequefios que 1 uym, y caracterizado ademas por

unas impurificaciones superficiales con metales mas grandes o iguales que 0,1 ppbw y mas pequefios o iguales que
100 ppbw.

3. Un silicio policristalino que contiene trozos machacados de silicio policristalino, teniendo por lo menos un 90 % de
los trozos machacados un tamafio de mas que 45 mm, caracterizado por unas proporciones de particulas de polvo
fino de silicio mas pequefias que 15 ppmw para unos tamafos de particulas mas pequefios que 400 uym, mas
pequefas que 14 ppmw para unos tamafos de particulas mas pequefios que 50 um, mas pequefias que 10 ppmw
para unos tamarios de particulas mas pequefios que 10 ym y mas pequefias que 3 ppmw para unos tamafos de
particulas mas pequefios que 1 uym, y caracterizado ademas por

unas impurificaciones superficiales con metales mas grandes o iguales que 0,1 ppbw y mas pequefias o iguales que
100 ppbw.

4. Un silicio policristalino que contiene trozos machacados de silicio policristalino, teniendo por lo menos un 90 % de
los trozos machacados un tamafio de 3 hasta 15 mm, caracterizado por unas proporciones de particulas de polvo
fino de silicio mas pequefias que 45 ppmw para unos tamafos de particulas mas pequefios que 400 uym, mas
pequenas que 30 ppmw para unos tamafos de particulas mas pequefios que 50 um, mas pequefias que 20 ppmw
para unos tamafos de particulas mas pequefios que 10 um y mas pequefias que 10 ppmw para unos tamafios de
particulas mas pequefios que 1 uym, y caracterizado ademas por

unas impurificaciones superficiales con metales mas grandes o iguales que 0,1 ppbw y mas pequefias o iguales que
1 ppmw.

5. Un silicio policristalino que contiene trozos machacados de silicio policristalino, teniendo por lo menos un 90 % de
los trozos machacados un tamario de 0,5 hasta 5 mm, caracterizado por unas proporciones de particulas de polvo
fino de silicio mas pequefias que 70 ppmw para unos tamafos de particulas mas pequefios que 400 uym, mas
pequefas que 62 ppmw para unos tamafos de particulas mas pequefios que 50 um, mas pequefias que 60 ppmw
para unos tamanos de particulas mas pequefios que 10 um y mas pequefias que 40 ppmw para unos tamafios de
particulas mas pequefios que 1 um, y caracterizado ademas por

unas impurificaciones superficiales con metales mas grandes o iguales que 0,1 ppbw y mas pequefias o iguales que
10 ppbw.

6. Un silicio policristalino de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 hasta 5, conteniendo los metales de las
impurificaciones superficiales Fe, Cr, Ni, Na, Zn, Al, Cu, Mg, Ti, W, K, Co y Ca.

7. Procedimiento para la produccién de un silicio policristalino de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 hasta 6,
que comprende machacar un silicio policristalino depositado junto a barras delgadas en un reactor de Siemens en
trozos machacados, clasificar los trozos machacados en clases de tamafios de desde aproximadamente 0,5 mm
hasta mas grandes que 45 mm y un subsiguiente tratamiento de los trozos machacados mediante aire comprimido o
hielo seco con una presion de gas de 1 a 20 bares y una velocidad del gas de por lo menos 2 m/s, con el fin de
eliminar polvo fino de silicio desde los trozos machacados, no efectuandose ninguna limpieza quimica en humedo.

8. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 7, siendo machacado el silicio policristalino con una herramienta
escasamente contaminante en trozos machacados.

9. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 7 u 8, efectuandose el tratamiento de los trozos
machacados con aire comprimido o hielo seco durante 0,01 hasta 2.000 segundos.
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10. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 7 hasta 9, siendo tratados los trozos machacados con
aire comprimido y hielo seco con el fin de eliminar polvo fino de silicio desde los trozos machacados.
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