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DESCRIPCION
Dispositivo y método para refinar silicio
Campo técnico

La presente invencion se refiere a un método de purificacion de silicio para purificar materia prima de silicio metalico
con una alta concentracion de impurezas a un silicio de alta pureza que se puede utilizar en la fabricacion de células
solares y similares.

Técnica anterior

Hasta la fecha, la materia prima de silicio para utilizar en células solares empleaba el silicio de desecho generado en
los procesos de fabricacion de semiconductores. Sin embargo, como resultado del rapido ritmo de expansion de la
demanda de células solares en los Ultimos afios, se ha excedido el nivel de suministro de desecho y existe el temor
de que haya una escasez en el suministro de materia prima de silicio para su utilizacion en células solares La
materia prima de silicio que se puede emplear en los procesos de fabricacion de semiconductores se fabrica
utilizando un proceso que es caro y el coste de la misma es excesivo cuando se utiliza una ruta de suministro directo
a los procesos de fabricacion de células solares. Por esa razén, ha progresado el desarrollo de procesos de
fabricacion de silicio de alta pureza que emplean procesos metallrgicos tales como la fusiéon al vacio o la
purificacién por solidificacion para fabricar silicio de alta pureza a partir de materia prima de silicio metalico con altas
concentraciones de impurezas economica.

Los procesos metallrgicos son procesos de purificacion para silicio que combinan diversos procesos metallrgicos
que emplean las diferencias en el comportamiento fisico del silicio y los elementos de impureza. Con respecto a los
procesos de eliminacion de elementos de impurezas con una presion de vapor mas alta que el silicio (Si) con fésforo
(P) como ejemplo tipico, se ha investigado la aplicacion del método de fusién al vacio. En lo sucesivo, la
terminologia utilizada es la de la eliminacién de fosforo utilizando el método de fusion al vacio, pero los elementos de
impurezas distintos del fosforo con una presion de vapor mas alta que el silicio también se pueden eliminar
conjuntamente con la eliminacién de fésforo.

Como configuracion basica de los dispositivos que emplean el método de fusién al vacio, existen dispositivos de
calentamiento equipados con un calentador y un crisol en un recipiente de vacio, que pueden tener su presién
interna reducida utilizando una bomba de vacio. El crisol se llena con materia prima de silicio metalico que contiene
un alto nivel de fésforo con mas de decenas de ppm de fésforo, y este se calienta y se funde a presion reducida en
presencia de un gas inerte, y la masa fundida se mantiene durante un periodo de tiempo fijo a presion reducida y a
una temperatura superior al punto de fusion. Debido a que el fésforo tiene una presion de vapor mas alta que el
silicio, se evapora de forma selectiva y la concentracion de fésforo en el silicio se reduce con el tiempo.

Segun se describid anteriormente, mientras que la tecnologia del proceso de eliminaciéon de fésforo mediante el
método de fusion al vacio se basa en principios basicos muy sencillos, normalmente, la velocidad de evaporacion
del fésforo de la masa fundida de silicio no es muy grande, siendo ademas la concentracion de fésforo requerida en
el producto después la eliminacién de fésforo tan baja como 0,1 ppm en peso o menos. Por esta razén, se han
investigado configuraciones de dispositivos costosas tales como bombas de vacio con un alto volumen de extraccion
y calentadores por haz de electrones y similares, pero no fue posible un método de purificacion de silicio econémico.

La referencia de patente 1 se refiere a un dispositivo de purificacion de silicio y un método de purificacion de silicio
gue emplea ese dispositivo de purificacion de silicio equipado con al menos un crisol que contiene el silicio, y un
dispositivo de calentamiento que calienta dicho crisol en un recipiente a presién reducida equipado con una bomba
de vacio, en donde se dispone un dispositivo de captura de impurezas en una ubicacién orientada a una o ambas
superficies de la masa fundida de silicio en dicho crisol y/o el medio de apertura del crisol. En otras palabras, al
mismo tiempo que la eliminaciéon de impurezas por medio de dicho método de fusién al vacio se basaba en
principios basicos, fue posible simultdneamente una mejora de rendimiento y una reduccién del coste de las
instalaciones, en el establecimiento de un proceso de eliminacion de fésforo por medio de un método de fusién al
vacio que fue digno de industrializacién.

La referencia de patente 1 se refiere a un dispositivo de captura de impurezas que captura el fésforo evaporado de
la masa fundida de silicio, al mismo tiempo que la captura del silicio u 6xido de silicio evaporado de la masa fundida
de silicio, en otras palabras, el fésforo se convierte en una sustancia de condensacion de impurezas, condensada en
concentraciones muy altas, con un método de separacion y eliminacion de la masa fundida de silicio. El dispositivo
de captura de impurezas es un dispositivo sencillo y econémico compuesto de un elemento metalico con forma de
disco refrigerado por agua o un elemento metalico con forma de cilindrica refrigerado por agua o un elemento
metalico con forma de espiral refrigerado por agua o una chapa de discos metalicos con forma cilindrica refrigerada
mediante refrigeracion por radiacion por medio de estos elementos refrigerados por agua, y se dispone en una
posicion orientada a la superficie de la masa fundida de silicio por encima del crisol. Mediante la utilizacién de estos,
se posibilita una mayor velocidad de eliminacién de fésforo, en comparacion con la técnica anterior, posibilitando la
eliminacion de este fosforo de la masa fundida de silicio incluso con un grado de vacio menor que en la técnica
anterior.
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Referencias a la técnica anterior

Referencias de patentes

Referencia de patente 1: publicacién de patente japonesa no examinada abierta a inspeccion publica 2005-231956.
Descripcion de la invencion

Problemas a resolver con la invencion

Sin embargo, en la tecnologia de la técnica anterior, cuando aumentaba el nimero de cargas, para posibilitar el
procesado continuo de la materia prima de silicio metdlico, existia el problema de que no era posible la reduccion
estabilizada de la concentracion de fésforo en la masa fundida de silicio después del procesado. Por esa razén,
cuando los inventores investigaron las razones para ello, debido a que las impurezas condensadas capturadas por el
dispositivo de captura de impurezas eran las generadas en el espacio por encima de la masa fundida de silicio,
descubrieron que existia la posibilidad de la caida de las mismas en la masa fundida de silicio. En el caso de que las
impurezas condensadas cayeran en el silicio fundido, debido a que las impurezas condensadas contenian fésforo
condensado a una concentracion muy alta, incluso cuando solo se mezclé una pequefia cantidad, la concentracién
de fésforo en la masa fundida de silicio se elevd. Ademas, la cantidad caida no siempre fue la misma, y debido a que
era dificil suprimirla, hubo una gran variacion entre cargas en la concentracion de fésforo en la masa fundida de
silicio después del procesado, y para mantener la calidad del producto, no hubo otra opcién que alargar el tiempo de
procesado, conduciendo a una reduccion en la productividad. Ademas, cuando el procesado continuo excedia un
numero especifico de cargas, se descubridé que no era posible el procesado por debajo de la concentracion de
fésforo requerida para las materias primas que se utilizan en células solares.

Con respecto a la eliminacién de impurezas representadas por el fésforo por medio de fusion al vacio, la presente
invencion tiene como objetivo la provision de un dispositivo de purificacion de silicio y un método de purificacion que
permita la eliminacién continua y estable de impurezas, al tiempo que evita la caida de impurezas condensadas con
altas concentraciones de fésforo y similares desde el dispositivo de captura de impurezas dispuesto encima del
crisol.

Resumen de la invencién

Los problemas descritos anteriormente se pueden resolver mediante la utilizaciéon de un dispositivo de purificacion
de silicio segun se define en la reivindicacion 1. Las formas de realizacién preferidas del dispositivo de purificacion
se especifican en las reivindicaciones dependientes.

Efectos de la invencién

En la presente invencion, se posibilita la provision de silicio de alta pureza de forma estable y econémica con un
método de purificacion de silicio que proporciona un dispositivo de captura de impurezas que captura las impurezas
y un dispositivo de prevencién de contaminacion que evita la contaminacion de la masa fundida de silicio que recibe
y contiene las impurezas que caen del dispositivo de captura de impurezas.

Breve descripcién de los dibujos

Figura 1: un dibujo esquematico del dispositivo de purificacién de silicio de la presente invencién que proporciona un
dispositivo de prevencion de contaminacion.

Figura 2a: una representacion del procedimiento de purificacion de silicio por medio del dispositivo de purificacion de
silicio de la presente invencion que proporciona un dispositivo de prevencion de contaminacion, (a) es un dibujo
esquematico de la etapa de insercion de la materia prima a la cAmara de suministro de materia prima.

Figura 2 (b): un dibujo esquematico de la etapa de insercidon hacia abajo (b) de la materia prima al crisol desde la
camara de suministro de materia prima, que sigue a partir de (a).

Figura 2 (c): un dibujo esquematico de la etapa de fusion de materia prima (c), que sigue a partir de (b).
Figura 2 (d): un dibujo esquematico de la etapa de procesado de eliminacién de fésforo (d), que sigue a partir de (c).

Figura 2 (e): Un dibujo esquemaético de la etapa de movimiento (e) del dispositivo de prevencion de contaminacion
para bajar directamente el medio de condensacién de impurezas del dispositivo de captura de impurezas, después
de la finalizacién de los procesos de eliminacion de fésforo, que sigue a partir de (d).

Figura 2 (f): un dibujo esquematico de la etapa de captura (f) de las impurezas condensadas caidas desde el medio
de condensacion de impurezas del dispositivo de captura de impurezas, que sigue a partir de (e).

Figura 2 (g): Un dibujo esquematico de la etapa de movimiento (g) del dispositivo de prevencién de contaminacion a
la camara de preparacion, que sigue a partir de (f).
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Figura 2 (h): un dibujo esquematico de la etapa de extraccion de la masa fundida (h) de la masa fundida de silicio
procesada al recipiente provisto instalado en la camara de recepcion de masa fundida, que sigue a partir de (g).

Figura 2 (i): un dibujo esquematico de la siguiente etapa (i) antes de comprometer la proxima carga al procesado,
que sigue a partir de (h).

Figura 3 (a): un dibujo esquematico de un dispositivo de purificacién de silicio que carece de una camara de
preparacion, que representa el estado del dispositivo de prevencién de contaminacion en el momento de la
eliminacion de fosforo (a).

Figura 3 (b): una representacion del estado (b) del dispositivo de prevencidon de contaminacion después de la
suspension o finalizacion de los procesos de eliminacion de fosforo, que sigue a partir de (a).

Figura 4 (a): Un dibujo esquematico de un dispositivo de purificacién de silicio que posibilita la contencién simultanea
del medio de condensacion de impurezas y el medio de recepcion y contencién de impurezas en la camara de
preparacion conectada a través de una valvula de compuerta, (a) que representan el medio de condensacion de
impurezas y el medio de recepcion y contencion de impurezas en el procesado de eliminacion de fosforo.

Figura 4 (b): una representacion del estado (b) del medio de condensacion de impurezas y el medio de recepcion y
contencién de impurezas después de la suspension o finalizacion del procesado de eliminacion de fésforo, que sigue
a partir de (a).

Figura 4 (c): una representacion del estado (c) del medio de condensacion de impurezas y el medio de recepcion y
contencién de impurezas contenidos en la camara de preparacion, que sigue a partir de (b).

Formas de realizacién de la invencion

La presente invencién es un método de purificacion y un dispositivo de purificacién de silicio por medio de un
dispositivo sencillo que proporciona un crisol y un medio de calentamiento de propdsito general que se coloca en un
recipiente a presion reducida que forma la camara de procesado. Sin embargo, la purificacion en la presente
invencion es la eliminacion de elementos de impurezas con alta presion de vapor tal como el fésforo y similares,
ademas, con respecto a impurezas distintas del fésforo, la presente invencién se puede aplicar en la eliminacion de
elementos con una mayor presion de vapor que el silicio, por ejemplo, Al, As, Sb, Li, Mg, Zn, Na, Ca, Ni, Ge, Cu, Sn,
Ag, In, Mn, Pb, Ti, Si, etc. En lo sucesivo, la eliminacion de fésforo se indica como la representativa de las
impurezas, pero las impurezas distintas del fésforo se incluyen de forma natural como la materia de separacion y
eliminacion en la purificacion de silicio de la presente invencion.

La primera forma de realizacion.

La primera forma de realizacion de la presente invencién se explica por medio de la configuracion del dispositivo de
purificacién representado en la Figura 1.

En primer lugar, un crisol 4, para mantener la masa fundida de silicio 3, y el medio de calentamiento 5, para
mantener el estado fundido del silicio fundido, y el medio de retencidon de temperatura 6, para mantener la
temperatura de la masa fundida de silicio 3, se colocan en una cdmara de procesado 2 cuya presién se puede
reducir por debajo de una presion especifica y que se provee con la bomba de vacio 1 como el medio de reduccion
de presion.

La bomba de vacio 1 necesita posibilitar una reduccién de presion de la camara de procesado 2 por debajo de 500
Pa 'y, por ejemplo, aunque una bomba de aceite de tipo estanca es suficiente, si se instalan una bomba de refuerzo
mecanica y una bomba de dispersion de aceite o turbo molecular y similares, se posibilita y es preferible una presion
mas preferible de menos de 10 Pa, lo que permite una contraccién adicional del periodo de descarga del vacio y el
tiempo de eliminacién del fésforo

El crisol 4 es 6ptimo para un tipo de grafito de alta densidad que no genere gases de reaccion con el silicio. Debido a
que los crisoles fabricados de éxidos como el cuarzo reaccionan con el silicio en condiciones de alto vacio para
generar monoxido de silicio (SiO), no se puede mantener el estado de alto vacio; ademas, existe el problema de la
sacudida de la masa fundida de silicio que se provoca con la ebullicién de los gases, y no son adecuados para la
fusién al vacio en la purificacion de silicio.

El medio de calentamiento 5 puede ser cualquier medio de calentamiento, siempre que posibilite el calentamiento
del silicio mas alla del punto de fusién, pero un formato de calentador que aplica potencial eléctrico al elemento de
calentamiento tal como los fabricados de grafito y similares y el calentamiento de la masa fundida de silicio 3 y el
crisol 4 con calentamiento Joule son los mas convenientes. Una bobina de induccién se dispone en el lado exterior
del crisol de grafito 4, y un formato de calentamiento por induccién que calienta la masa fundida de silicio 3 por
medio de calentamiento, con el crisol de grafito empleando una corriente de induccion es un formato de
calentamiento de bajo coste. Todos estos formatos son ampliamente utilizados en metalurgia y son formatos de
calentamiento sencillos.
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El medio de retencion de temperatura de la masa fundida 6 es un dispositivo para mantener la alta temperatura de la
superficie de la masa fundida. El medio de retencion de temperatura de la masa fundida 6 se configura a partir de un
material de aislamiento térmico con forma anular que cubre parte del medio de apertura del crisol y tiene forma
circular en la Figura 1, pero no esta limitado a la forma especificada en la Figura 1. Ahora, con el crisol y la forma del
medio de calentamiento y la disposicion de los mismos, si se retiene la alta temperatura de la superficie de la masa
fundida, la instalacién de un medio de retencion de temperatura de la masa fundida puede no ser necesario.

Ademas, el ejemplo de configuracion del dispositivo representado en la Figura 1 es suficiente para procesar de
forma continua la materia prima de silicio metédlico. En otras palabras, la configuracion de la Figura 1 es con el
proposito del procesado de purificacidon continua de varias decenas de cargas de silicio y la camara de suministro de
materia prima 20 y la camara de recepcién de masa fundida de silicio 21 estan conectadas a la camara de
procesado 2 a través de una valvula de compuerta 14, ademas, el crisol 4 en la camara de procesado esta equipado
con un mecanismo para inclinarse de manera que el silicio purificado se recupere en el recipiente 23 en la camara
de recepcion de masa fundida 21 (no ilustrada en las figuras).

El mecanismo para la insercion de la materia prima de silicio en el interior del crisol 4, antes del procesado de
eliminacion de fésforo, no se limita a lo siguiente, sino que, por ejemplo, segun se ilustra en la Figura 1, la cAmara de
suministro de materia prima 20 se conecta a la camara de procesado 2 mediante una valvula de compuerta, y
equipando la bomba de vacio 1 (medio de reduccion de presién) con una linea de suministro de gas inerte que no se
ilustra en las figuras, no hay exposicion al aire y después de que la camara de suministro de materia prima 20 iguale
la presion con la camara de procesado 2, se abre la valvula de compuerta 14 y se abre la tolva de inserciéon de
materia prima que no se muestra en las figuras, y este mecanismo por donde se inserta la materia prima de silicio en
el interior del crisol 4 es una forma de realizacion preferida.

Aunqgue el mecanismo para extraer al exterior la masa fundida de silicio, que ha completado el procesado de
eliminacion de fosforo, no se limita a lo siguiente, por ejemplo, segun se ilustra en la Figura 1, la camara de
recepcion de masa fundida de silicio 21 se conecta a la camara de procesado 2 a través de una valvula de
compuerta 14, y por medio de la provision de una linea de suministro de gas inerte que no se ilustra en los dibujos, a
la bomba de vacio 1 (medio de reduccién de presion), no hay exposicién al aire, y después de que la presion de la
camara de recepcion ELT de silicio 21 y la camara de procesado 2 se igualen, la valvula de compuerta 14 se abre, y
mediante la inclinacion de la camara de procesado 2, que puede tener su presion reducida, y el crisol de grafito 4 al
unisono, la masa fundida de silicio se extrae a partir de la abertura de extraccion de masa fundida de silicio
dispuesta en el medio superior del crisol de grafito 4, y por medio de un mecanismo de manera que la compuerta se
extiende por un canal, la masa fundida de silicio se transporta a un recipiente 23 provisto en la camara de recepcién
de masa fundida de silicio 21 en una forma de realizacion preferida. Alternativamente, se puede instalar una valvula
para abrir y cerrar la base del crisol de grafito 4, asi como conectar la camara de recepcion de silicio 21 a través de
una valvula de compuerta en la direccidn inferior del crisol con la camara de procesado con un mecanismo preferido
adicional donde el recipiente 23 se disponga en la cadmara de recepcién de masa fundida de silicio 21.

En la Figura 1, el medio de condensacién de impurezas 7 del dispositivo de captura de impurezas se dispone
directamente encima del crisol 4, y el medio de recepcién y contencion de impurezas 8 del dispositivo de prevencién
de contaminacioén se dispone directamente debajo de este medio de condensacién de impurezas 7. Con respecto al
medio de condensacion de impurezas 7 del dispositivo de captura de impurezas, un elemento metalico con forma
cilindrica con agua fria que recorre el interior del mismo se ilustra en la Figura 1, pero, por ejemplo, también se
puede formar a partir del elemento metalico con forma de disco, que se refrigere por agua, 0 se puede formar por un
elemento metdlico en forma de espiral que se refrigere con agua, o puede ser un disco metalico o forma cilindrica,
refrigerado indirectamente mediante refrigeracién por radiacion por medio de un elemento refrigerado por agua.
Independientemente de la configuracion empleada, el vapor de impurezas que se evapora de la superficie liquida de
la masa fundida de silicio se refrigera, tal que se posibilita la captura de las impurezas por el medio de condensacion
de impurezas y el dispositivo de captura de impurezas se puede disponer en una posicion geométrica que posibilite
la orientacién del mismo hacia la superficie libre de la masa fundida de silicio 3 y la evaporacién del fésforo de la
superficie libre de los depdsitos de masa fundida en la superficie del medio de condensacion de impurezas 7 del
dispositivo de captura de impurezas, junto con uno o ambos del silicio evaporado y/o el SiO. Al menos la superficie
del medio de condensacion de impurezas 7 puede estar compuesta apropiadamente de metales tales como el acero,
el acero inoxidable, el cobre y similares, o de grafito o alumina y similares.

El dispositivo de prevencion de contaminacion que es una de las caracteristicas de la presente invencion, en el
momento de la caida de las impurezas capturadas por el dispositivo de captura de impurezas, funciona para evitar la
contaminacion de la masa fundida de silicio al tener un medio de recepcién y contencion de impurezas que recibe y
contiene estas impurezas. En la Figura 1, la cAmara preparatoria 22 provista con una bomba de vacio 1 (un medio
de reduccioén de presién) se conecta a la camara de procesado 2, a través de la valvula de compuerta 14, y el medio
de recepcidn y contencién de impurezas 8 esta compuesto por un elemento en forma de chapa mantenido por medio
del mecanismo de desplazamiento del medio de recepcién y contencion (no ilustrado en las figuras), con el fin de
permitir el libre desplazamiento del mismo entre la camara de procesado 2 y la camara preparatoria 22. En otras
palabras, la camara preparatoria 22 posibilita el libre funcionamiento entre la atmésfera y la presién reducida, sin
romper la condicion de vacio de la camara de procesado 2 por medio de la valvula de compuerta 14 y la bomba de
vacio 1, y por lo tanto, el medio de recepcion y contenciéon de impurezas 8 del dispositivo de prevencion de
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contaminacion se puede desplazar libremente entre la camara de procesado 2 y la camara preparatoria 22, sin
referencia a las etapas de presion de la camara de procesado 2, y se almacena en la cadmara preparatoria 22
durante el proceso de eliminacion de fésforo, y cuando los procesos de eliminacion de fésforo se suspenden o los
procesos de eliminacion de fosforo se terminan, el medio de recepcién y contencion de impurezas del dispositivo de
prevencion de contaminacion se dispone en una posicion de funcionamiento entre el medio de condensacion de
impurezas del dispositivo de captura de impurezas y la superficie liquida de la masa fundida de silicio, con el fin de
estar directamente debajo del medio de condensacion de impurezas 7, con respecto al dispositivo de captura de
impurezas, y directamente encima de la abertura del medio de retencién de temperatura de la masa fundida 6, con el
fin de recibir y contener las impurezas que cayeron.

Para estar expuesta a la alta temperatura de radiacion de la masa fundida de silicio en la posicion de
funcionamiento, la sustancia del medio de recepcién y contencién de impurezas 8 del dispositivo de prevencion de
contaminacion se configura preferentemente a partir de un grafito resistente a altas temperaturas o material
compuesto de carbono o grafito aislado térmicamente, o una combinacién de estos, pero también es preferible un
metal resistente a la temperatura tal como el molibdeno, o cuando el periodo de uso se puede acortar, también
puede ser suficiente acero el inoxidable o la chapa de acero de uso general. El medio de recepcién y contencion de
impurezas 8 tiene una superficie de bloqueo térmica que blogquea la radiacion térmica de la superficie liquida de la
masa fundida de silicio con respecto a las impurezas del medio de condensacion de impurezas de la posicién de
funcionamiento, y no solo posibilita la caida de las impurezas condensadas térmicamente por la contraccién térmica
del mismo, sino también preferiblemente tiene una superficie de recepcion y contencidon que recibe y contiene las
impurezas que caen en el lado opuesto de la superficie bloqueada térmicamente. En cuanto a la forma del mismo,
puede tener forma de disco o una chapa de forma cuadrada, pero preferiblemente esta formado por un elemento con
forma de chapa que tiene un area superficial suficientemente grande para cubrir la superficie inferior del medio de
condensacion de impurezas 7 del dispositivo de captura de impurezas, posibilitando la retencién de las impurezas
condensadas que cayeron, y puede tener un espesor para asegurar una fuerte resistencia a la deformacion térmica
por medio del calor irradiado, y como una forma especifica del mismo, por ejemplo, se conforma 6ptimamente para
contener las impurezas condensadas que se reciben y contienen en él mismo con la forma de chapa provista de un
reborde elevado en la periferia del disco.

En lo sucesivo, los principios de funcionamiento del dispositivo de prevencién de contaminacion se describen en
detalle al describir el procedimiento de los procesos de eliminacion continua de fosforo de la materia prima de silicio
en base a la Figura 2.

En primer lugar, en la Figura 2 (a), la Figura ilustra la etapa de insercion de la materia prima a la camara de
suministro de materia prima 20, y la valvula de compuerta 14 esta cerrada, y la puerta de apertura y cierre y
similares provistas en la camara de suministro de materia prima 20 se abren, y se inserta la materia prima de silicio
antes de los procesos de eliminacion de fésforo en la camara de suministro de materia prima 20. La Figura 2 (b) es
una Figura que ilustra la insercion descendente de la materia prima desde la camara de suministro de materia prima
20 al crisol, y estando la camara de suministro de materia prima 20 equipada con una bomba de vacio 1 y una linea
de suministro de gas inerte que no se ilustra en las figuras, la presion de la camara de suministro de materia prima
20 se iguala con la de la cdmara de procesado 2 antes de abrir la valvula de compuerta 14, y a partir de entonces, la
tolva de insercion de materia prima y similares, que no se ilustran en las figuras, se abre para insertar la materia
prima de silicio, antes del procesado de eliminacion de fésforo, hacia el interior del crisol 4. La Figura 2 (c) es una
Figura que ilustra la etapa de fusién de la materia prima y que la materia prima de silicio macizo insertada en la
Figura 2 (b) se calienta y se funde.

La Figura 2 (d) es un diagrama de la etapa de procesado de eliminacion de fésforo, la masa fundida de silicio 3 se
mantiene a una alta temperatura y manteniendo un alto grado de vacio por medio de la bomba de vacio en la
camara de procesado 2, el fosforo se condensa en la pelicula de mondxido de silicio o silicio evaporado y
solidificado en la superficie del medio de condensacion de impurezas 7 del dispositivo de captura de impurezas, y
las impurezas condensadas se adhieren a la superficie del medio de condensacién de impurezas 7. En esa ocasion,
el medio de recepcion y contencién de impurezas 8 del dispositivo de prevencion de contaminacion esta en espera
en la camara preparatoria 22. La Figura 2 (e) representa el aspecto de funcionamiento del dispositivo de prevencién
de contaminacion, y cuando los procesos de eliminacion de fésforo se suspenden o se terminan, el medio de
recepcion y contencién de impurezas 8 se desplaza directamente debajo del medio de condensacién de impurezas 7
en el diagrama de esta etapa y representa el estado inmediatamente posterior al desplazamiento del mismo.

La Figura 2 (f) es un diagrama de la etapa en donde las impurezas condensadas en el medio de condensacion de
impurezas 7 se dejan caer y se capturan por el medio de recepcion y contenciéon de impurezas 8 del dispositivo de
prevencion de contaminacion, y en la posicion de funcionamiento del medio de recepcion y contencién de impurezas
8, mediante el bloqueo del calor irradiado desde el crisol 4, la temperatura de las impurezas condensadas en el
medio de condensacion de impurezas 7 desciende precipitadamente, y como resultado de las diferencias en el
coeficiente de expansion térmica entre estas impurezas y el medio de condensacion de impurezas 7, las impurezas
desprendidas se reciben y contienen con el medio de recepcién y contencién de impurezas 8, evitando que las
impurezas condensadas caigan dentro del crisol 4.
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La Figura 2 (g) es un diagrama de la etapa del desplazamiento del medio de recepcién y contencion de impurezas 8
del dispositivo de prevencion de contaminacion a la camara preparatoria 22, y después de que la valvula de
compuerta 14 se cierre, la puerta de apertura y cierre (no ilustrada en las figuras) provista en la camara preparatoria
22 se abre, eliminando las impurezas condensadas, extrayendo el fosforo al exterior del dispositivo. La Figura 2 (h)
es un diagrama que representa la etapa en donde la masa fundida de silicio, que se ha procesado, se extrae al
recipiente 23 instalado en el interior de esta camara de recepcion de masa fundida 21 y después de igualar la
presion entre la camara de recepcion de masa fundida de silicio 21 con la camara de procesado 2, la valvula de
compuerta 14 se abre, seguido de la inclinacién de la camara de procesado 2 y el crisol de grafito 4 al unisono para
extraer la masa fundida de silicio desde la abertura de extraccién de la masa fundida de silicio dispuesta en la parte
superior del crisol de grafito 4 , y por medio de un mecanismo de canal sobre la compuerta, la masa fundida de
silicio se transporta al recipiente 23 dispuesto en el interior de la camara de recepcion de masa fundida de silicio 21.
La Figura 2 (i) es un diagrama de la etapa donde se extrae el silicio después de que los procesos de eliminacion de
fésforo se completen y antes de ingresar al siguiente proceso de carga.

Segun se describio anteriormente, las funciones del dispositivo de prevenciéon de contaminacion se dividen en lineas
generales en tres categorias:

(1) Las impurezas condensadas se adhieren a una pelicula de uno o ambos de silicio condensado o monéxido de
silicio con una alta concentracion de fosforo en la misma, pero las impurezas condensadas se desprenden y caen
con una probabilidad determinada, y el fésforo evaporado y eliminado regresa una vez mas a la masa fundida de
silicio, elevando la concentracién de fésforo de la masa fundida. El medio de recepcién y contencién de impurezas 8
del dispositivo de prevencién de contaminacién recibe y contiene las impurezas condensadas que caen desde la
superficie del medio de condensacion de impurezas 7, evitando que sus impurezas condensadas caigan dentro de la
masa fundida de silicio.

(2) En los procesos de eliminacion de fosforo, las impurezas condensadas normalmente se mantienen a alta
temperatura por medio del calor irradiado desde la masa fundida, pero cuando el medio de recepcidon y contencion
de impurezas 8 del dispositivo de prevencion de contaminacion se desplaza directamente debajo de la posicién de
funcionamiento del medio de condensacion de impurezas 7 con respecto al dispositivo de captura de impurezas, el
medio de recepcién y contencién de impurezas 8 bloquea la radiaciéon térmica de la masa fundida hacia las
impurezas condensadas, y la temperatura de las impurezas condensadas cae, y las impurezas condensadas
cayeron como resultado de la contraccién térmica. Cuanto mas grueso es el espesor de las impurezas condensadas,
mas facil que se desprendan, y la cantidad de impurezas condensadas que caen una vez desprendidas también
aumenta, dando como resultado una mayor contaminacién por fésforo. Debido a esto, se descubrid que la
eliminacion positiva de impurezas condensadas para cada carga del medio de condensacién de impurezas 7 del
dispositivo de captura de impurezas es muy importante en la capacidad del proceso de eliminaciéon continua de
fésforo.

(3) Ademas, el dispositivo de prevencion de contaminacién tiene las funciones de capturar y contener las impurezas
condensadas. Las impurezas condensadas que condensan fosforo a altas concentraciones posibilitan la prevencién
de la contaminacion por fésforo por medio de la captura y contenciéon de las impurezas condensadas en una
ubicacion no especifica en la camara de procesado 2. En particular, segun se ilustra en la Figura 1, extrayendo el
medio de recepcién y contenciéon de impurezas 8 del dispositivo de prevencion de contaminacion a la camara
preparatoria provista con la compuerta, las impurezas condensadas extraidas a la camara preparatoria se eliminan y
limpian, y si el fésforo se elimina por completo del sistema, esto equivale a eliminar la posibilidad de contaminacién

Algunos de los aspectos importantes de la presente invencion son las condiciones de presién. Con motivo de
eliminar el fésforo (Figura 2 (d)), la presion del interior de la cdmara de procesado se reduce a menos de 500 Pa,
mas preferiblemente a menos de 10 Pa y lo méas preferiblemente a menos de 1 Pa. Cuanto menor es la presion,
mayor es la velocidad de eliminacién de fdésforo, pero la velocidad de eliminacién de fésforo se satura en el orden de
0,001 Pa, y se requiere una bomba de vacio de gran escala para la reduccion extrema de la presion, y debido a que
se limitan los grados de libertad del disefio del equipo de tuberia, desde la perspectiva de posibilitar el procesado
econdémico de eliminacién de fosforo que es el objetivo de la presente invencion, el limite inferior de la presion se
puede establecer en 0,001 Pa.

Por otro lado, cuanto mas se reduce la presion, mayor es la velocidad de evaporacién del silicio. De manera
tradicional, para posibilitar la presién mas baja posible, hubo procedimientos para mantener las condiciones de
presion reducida durante un periodo prolongado. En la capacidad de procesar carga continua, segun se describio
anteriormente, era muy importante concentrar las impurezas en una ubicacién especifica y se concentraron en el
medio de condensacion de impurezas del dispositivo de captura de impurezas, segun se describioé anteriormente, y
mediante la captura y retenciéon en el medio de recepcién y contencion de impurezas del dispositivo de prevencion
de contaminacién, se encontrd6 que el procedimiento de extraerlas fuera del sistema fue el mas eficiente. A
continuacién, el siguiente punto importante es que el fésforo no se debe concentrar en ubicaciones no especificas
distintas del medio de condensacion de impurezas. Para ese propoésito, debido a que el fésforo se concentra en la
ubicaciéon donde el silicio se adhiere en etapas distintas a las ilustradas en la Figura 2, donde el fésforo aparece en
ubicaciones no especificas, la presion se eleva, suprimiendo la evaporacién del silicio. Como la presion en esa
ocasion, se prefiere una presion superior a 500 Pa, y una presion incluso mayor de 2000 Pa es mas preferible, pero
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debido al tiempo requerido para la recuperacién de la presion desde la presiéon preferida del procesado de
eliminacion de fésforo de menos de 10 Pa, y el requisito de grandes volimenes de gas inerte, existe la desventaja
de los efectos sobre la productividad y el aumento del coste, y la presion de menos de 10.000 Pa es suficiente.

Segun se describié anteriormente, por medio de la introduccién del dispositivo de prevencién de contaminacion vy el
procedimiento de utilizacion del mismo, y el control de presion, se evita de manera efectiva que el fésforo eliminado
contamine este silicio una vez mas, y se posibilita la eliminacién continua y estable de fosforo de la materia prima de
silicio.

Sin embargo, la configuracién del dispositivo de prevencion de contaminacion no se limita a la representada por 3,
pero esa configuracion exhibe funcionalidad. El medio de recepcién y contencién de impurezas 8 del dispositivo de
prevencién de contaminacion de la Figura 3 es un disco unido al eje giratorio, y es una configuracion que posibilita el
desplazamiento en direccion horizontal mediante el giro del eje giratorio. EI medio de recepcién y contencion de
impurezas 8 del dispositivo de prevencién de contaminacion, segin se ilustra en la Figura 3 (a), se coloca con el fin
de evitar la cobertura del medio de apertura del medio de retencion de temperatura de la masa fundida 6 (la posicién
de espera) durante los procesos de eliminacion de fésforo, y cuando los procesos de eliminacion de fésforo se
suspenden o terminan, segun se ilustra en la Figura 3 (b), se desplaza girando el eje giratorio, para colocarse con el
fin de cubrir el medio de apertura del medio de retencion de temperatura de la masa fundida 6 (la posicion de
funcionamiento). En esta configuracion, las impurezas condensadas eventualmente se extraen al exterior de la
camara de procesado 2. Mediante la unién de una configuracién no ilustrada, o de forma alternativa, se puede
continuar el procesado de fésforo para preparar que no se exceda la capacidad de la captura y retencion de las
impurezas condensadas en el medio de recepcion y contencion de impurezas 8 del dispositivo de prevencién de
contaminacion. Ahora, en la Figura 3, la tolva de insercién de materia prima (la camara de suministro de materia
prima 20, etc.) y el recipiente de masa fundida de silicio (camara de recepcién de masa fundida de silicio 21, etc.)
tienen una configuracion que no se ilustra en las figuras, y se abrevia a partir de la misma, y puede estar de acuerdo
con las Figuras 1y 2 de acuerdo con el procedimiento de procesado continuo y cambios de presion.

(La segunda forma de realizacion)

La segunda forma de realizacion de la presente invencion se explica utilizando la configuracion del dispositivo de
purificacién representado en la Figura 4. En la bomba de vacio 1, la masa fundida de silicio 3, el crisol 4, el medio de
calentamiento 5 y el medio de retencion de temperatura de la masa fundida 6 tienen los mismos elementos
constitutivos que en la primera forma de realizacién, pero la relaciéon de posicién de la camara de procesado 2, la
camara preparatoria 22 y la valvula de compuerta 14 no estan particularmente prescritas, tienen una conexion de
elevacion y descenso modificable, y se relacionan con la de los dispositivos de elevacion y descenso 11 y 11'
(mecanismo de desplazamiento) que estan instalados sobre la cubierta de condensacién de impurezas 10 que forma
el medio de condensacion de impurezas del dispositivo de captura de impurezas, y sobre el disco 9 que forma el
medio de recepcidn y contencion de impurezas del dispositivo de prevenciéon de contaminacion, ademas, la puerta
15 se instala en la camara preparatoria 22. Ahora, en la Figura 4, a pesar de que la tolva de insercion de materia
prima (camara de suministro de materia prima 20, etc.) y el recipiente de masa fundida de silicio (camara de
retencion de temperatura de la masa fundida de silicio 21, etc.) tienen una configuracion que no se ilustra, y no se
describe aqui, pero los procedimientos para la modificacion de la presion son los de la primera forma de realizacion.

En el dispositivo de captura de impurezas de la Figura 4, no existe una limitacion particular a esta configuracion,
pero es una configuracién en la que existe una division entre los materiales que tienen una superficie para la
condensacion de las impurezas condensadas, y los materiales refrigerados por medio de agua de refrigeracion y
similares, y en la Figura 4, se configuran mediante el cilindro 10 que forma el medio de condensacién de impurezas
y la camisa refrigerada por agua 10' de la forma cilindrica, dispuesta en el lado exterior de la misma (en lo sucesivo,
el primero se denomina como "la cubierta de condensacion de impurezas"), y la cubierta de condensacion de
impurezas 10 se refrigera mediante el calor irradiado desde la camisa refrigerada por agua, y esto es una mejora
para aumentar adicionalmente la eficacia de eliminacion de fésforo. Al configurar la camisa refrigerada por agua
independiente de la cubierta de condensacion de impurezas 10, es suficiente simplemente en el momento de la
limpieza y eliminacién de las impurezas condensadas, con desplazar la cubierta de condensacion de impurezas 10
para la eliminacion de las mismas, y no es necesario un mecanismo para desplazar los materiales refrigerados por
agua para la eliminacion de las mismas, y el dispositivo se simplifica.

Cuando el dispositivo de captura de impurezas se combina con el dispositivo de prevencién de contaminacion,
segun se ilustra en la Figura 4, en el dispositivo de prevencion de contaminacién representado en la Figura 4, el
disco 9 que forma el medio de recepcién y contencién de impurezas esta en contacto con el elemento con forma
anular extendido de manera escalonada unido al lado interior del extremo inferior de la cubierta de condensacion de
impurezas 10, posibilitando la prevencion segura de la caida de las impurezas a la masa fundida de silicio 3
mediante la formacién de un recipiente cilindrico con un denominado fondo comprendido de 9 y 10.

En la segunda forma de realizacion, si el medio de condensacion de impurezas 9 del dispositivo de captura de
impurezas se puede almacenar en la camara preparatoria, no existe una prescripcion particular en cuanto a su forma
o funcionamiento.
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El movimiento de la cubierta de condensacién de impurezas 10 y el disco 9 se explican por medio de las Figuras 4
(@), (b) y (c). En primer lugar, en la Figura 4 (a), se representa el estado del dispositivo durante los procesos de
eliminacion de fésforo, y la cubierta de condensacion de impurezas 10 esta dentro de la camara de procesado 2,
ademas de estar por encima del medio de apertura del medio de retencion de temperatura 6. El disco 9 se sitla en
el extremo superior de la cubierta de condensacion de impurezas 10, y las impurezas condensadas se adhieren a la
superficie interior de la cubierta de condensacion de impurezas 10.

En el caso de que los procesos de eliminacién de fosforo terminen o se suspendan temporalmente, en primer lugar,
segun se ilustra en la Figura 4 (b), solamente el disco 9 se desplaza al extremo inferior de la cubierta de
condensacion de impurezas 10. El diametro exterior del disco 9 se fabrica mayor que el diametro interior del
elemento saliente alargado con forma anular de forma escalonada unido al lado extremo inferior interior de la
cubierta de condensacion de impurezas 10, y para que el disco 9 cierre la abertura de dicho anillo, incluso si las
impurezas condensadas unidas a la superficie interior de la cubierta de condensacién de impurezas 10 se
desprenden y caen, se reciben y son contenidas en el disco 9 y dicho anillo, tal que no caigan dentro de la masa
fundida de silicio 3.

A partir de entonces, la relacién de posicion relativa de la cubierta de condensacion de impurezas 10 y el disco 9 se
retiene con el fin de que sea la misma que la misma relaciéon de posicion relativa que se ilustra en la Figura 4 (b), y
cada una de ellas se eleva utilizando el dispositivo de elevacion y descenso 11 y 11' (mecanismo de
desplazamiento), y después del almacenamiento en la camara preparatoria 22, segun se ilustra en la Figura 4 (c), y
se abra la puerta 15, y si las impurezas condensadas se eliminan mediante limpieza o cambio de la cubierta de
condensacion de impurezas 10 y el disco 9, el fésforo se puede separar por completo del dispositivo, y no solo no
hay recontaminacion de la masa fundida de silicio 3, sino que se posibilita el procesado continuo de eliminacion de
fésforo empleando la cubierta de condensacion de impurezas 10 y el disco 9 limpiados o cambiados.

En la segunda forma de realizacion de la presente invencion, el dispositivo de captura de impurezas y un dispositivo
de prevencién de contaminacion se ensamblan juntos simultaneamente, y esto posibilita una configuracion sencilla
del dispositivo que proporciona estas funcionalidades reduciendo los costes del dispositivo, y la fiabilidad del
dispositivo es alta, por lo tanto, se posibilita una purificacion de silicio econémica.

La tercera forma de realizacion

La tercera forma de realizacion de la presente invencidon implica un método de purificacion para eliminar las
impurezas del silicio utilizando los dispositivos descritos anteriormente en las formas de realizacion primera y
segunda, e incluye una etapa de captura para las impurezas evaporadas de la superficie liquida de la masa fundida
de silicio mediante un dispositivo de captura de impurezas, y una etapa en la que la contaminacion de la masa
fundida de silicio se evita mediante el funcionamiento de un dispositivo de prevencién de contaminacion. En la etapa
de captura de las impurezas, la presion en la camara de procesado compuesta por un recipiente de vacio se reduce
a menos de 500 Pa, mas preferiblemente a menos de 10 Pa, y lo mas preferiblemente a menos de 1 Pa, y la materia
prima de silicio se calienta por encima de su punto de fusién, y se retiene en el estado fundido, evaporando el
fésforo y el silicio, incluido el mondxido de silicio de la masa fundida de silicio, y estos se capturan como impurezas
condensadas por el dispositivo de captura de impurezas, para eliminar selectivamente el fésforo de la masa fundida
de silicio. Por otra parte, en la etapa de prevencion de la contaminacion del silicio fundido, a la alta presion en la
camara de procesado de mas de 500 Pa, méas preferiblemente mayor de 2000 Pa que suprime la evaporacion de
fésforo y silicio y similares, se evita que las impurezas condensadas caigan dentro de la masa fundida de silicio para
posibilitar la obtencion de silicio purificado con una 6ptima baja concentracién de fésforo.

Si las impurezas condensadas cayeron dentro de la masa fundida de silicio, la concentracion de fosforo, que se
habia reducido una vez en la masa fundida de silicio, se eleva una vez mas. Ademas, dado que es dificil controlar la
cantidad de impurezas condensadas que caen, el resultado es un producto con una eliminacion de fésforo
insuficiente, y debido a que la concentracion de fosforo después del procesado no se estabiliza, normalmente se
requiere un periodo de procesado innecesariamente largo. Por medio del presente método, se posibilita la
eliminacion de la las impurezas condensadas, y debido a que la caida de las impurezas condensadas en el crisol se
evita casi por completo, se puede obtener silicio purificado con una baja concentracion de fosforo de forma estable,
posibilitando el ajuste de un tiempo de procesado de purificacion acortado, dando como resultado una productividad
mejorada.

El método de purificacion de silicio de la presente invencion, en el momento de la purificacion del silicio contenido en
el crisol, inserta una etapa que evita la contaminacion de la masa fundida de silicio mediante la suspension del
proceso de purificacion de silicio, y puede realizar la etapa de captura de las impurezas en varias iteraciones. En
otras palabras, en la etapa de prevencion de la contaminacion de la masa fundida de silicio, después de la
eliminacion de las impurezas recibidas y contenidas en el medio de recepcion y contencidon de impurezas, si la etapa
de captura de las impurezas se realiza a partir de entonces, incluso con materia prima de silicio que contenga altas
concentraciones de impurezas tales como fosforo y similares, al tiempo que se evita la contaminacién de la masa
fundida de silicio por medio de la captura de las impurezas mediante el dispositivo de captura de impurezas, se
posibilita la obtencion del silicio purificado con bajas concentraciones de impurezas. Ademas, después de que se
completa el procesado de purificacion del silicio en el crisol, el medio de recepcién y contencion de impurezas del
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dispositivo de prevencién de contaminacion se sitlia en la posiciéon de funcionamiento entre la superficie liquida de la
masa fundida de silicio y el medio de condensacién de impurezas del dispositivo de captura de impurezas, en
prevencion de la etapa de contaminacion de la masa fundida de silicio, y se puede recuperar el silicio en el crisol. De
esta forma, se posibilita la prevencién completa de la contaminacién por la caida de las impurezas, al tiempo que se
recupera silicio purificado.

Ejemplos

De aqui en adelante, se explica la presente invencion con mas detalle en base a ejemplos, pero la presente
invencién no esta restringida por el contenido siguiente.

(Ejemplo 1)

La configuracion basica del dispositivo utilizado es la mostrada en Figura 1. El recipiente, que puede tener su
presion reducida, que forma la camara de procesado 2 es una estructura con camisa refrigerada por agua, y esta
provisto con una bomba de aceite estanca, y una bomba amplificadora mecéanica en una bomba de vacio de dos
etapas. Un crisol de grafito de alta pureza con el diametro exterior de 1000 mm, y un diametro interior de 900 mm, y
una profundidad (dimensiones interiores) de 500 mm se puede insertar en el recipiente de presion reducida, ademas
de un calentador de grafito de alta pureza que se sitda cubriendo las superficies laterales y la superficie inferior de
este crisol, y un material de aislamiento térmico de carbono se dispone en el lado exterior de la pieza. El calentador
de grafito posibilita una potencia maxima de 300 kW de potencia eléctrica.

Al tiempo que continta el calentamiento del crisol, los dos mecanismos siguientes son segun se ilustran en la Figura
1, para posibilitar el procesado continuo de eliminacién de fésforo en varias decenas de cargas. En primer lugar,
existe el mecanismo de suministro de materia prima, y es un mecanismo en donde se insertan 500 kg de materia
prima de silicio desde el medio de apertura del crisol sin eliminar la atmdsfera de aire del interior del recipiente a
presion reducida. En segundo lugar, existe el mecanismo para extraer la masa fundida de silicio al completar el
procesado de eliminacion de fosforo, y en este ejemplo, no solo existe un mecanismo equipado para inclinar el
recipiente a presion reducida junto con el crisol de grafito, existe una abertura de extraccion de la masa fundida de
silicio dispuesta en el medio superior del crisol de grafito, y una camara de recepcion de masa fundida de silicio apta
para presion reducida dispuesta en el recipiente de recepcion de masa fundida, y mediante la conexion del
recipiente de presién reducida en donde esta dispuesto dicho crisol con la camara de recepcion de la masa fundida
de silicio en donde dicho recipiente de recepcion de masa fundida se dispone a través de una valvula de compuerta,
la masa fundida de silicio con el procesado de eliminacion de fésforo completado, se transporta desde el crisol al
recipiente de recepcién de masa fundida sin exposicion al aire, y a partir de entonces, la cAmara de procesado y la
camara de recepcion de masa fundida estan mutuamente separadas entre si, posibilitando la extraccion del silicio
procesado.

El dispositivo de prevencion de contaminacion también es segun se ilustra en la Figura 1 y tiene un medio de
recepcion y contencién de impurezas compuesto por una chapa plana sujeta en el mecanismo de desplazamiento
que posibilita el desplazamiento entre la camara de procesado y la cAmara preparatoria, y la camara preparatoria se
puede convertir libremente entre la presién atmosférica y la presion reducida, sin romper el vacio de la caAmara de
procesado por medio de una valvula de compuerta y la bomba de vacio. Por lo tanto, el medio de recepcion y
contencién de impurezas del dispositivo de prevencion de contaminacion se puede desplazar libremente entre la
camara de procesado y la camara preparatoria independientemente del estado de presion de la camara de
procesado y mientras el procesado de eliminacion de fésforo se almacena en la cadmara preparatoria, y cuando el
procesado de eliminacion de fésforo se suspende o termina, se dispone directamente debajo del medio de
condensacion de impurezas con respecto al dispositivo de captura de impurezas, asi como directamente encima de
la abertura del medio de retencién de temperatura de la masa fundida. En este ejemplo 1, la cAmara preparatoria se
abre después del almacenamiento de cada carga en la camara preparatoria, y se eliminan las impurezas
condensadas capturadas en el medio de recepcion y contenciéon de impurezas del dispositivo de prevenciéon de
contaminacion.

Si el medio de recepcién y contencion de impurezas del dispositivo de prevenciéon de contaminacion se mantiene en
la posicion de almacenamiento normal en la cAmara preparatoria, también es posible el procesado de eliminacion de
fésforo que no emplea el dispositivo de prevencion de contaminacion. En otras palabras, en el ejemplo 1, el
dispositivo de prevencidon de contaminacion se utiliza con cada carga, y se aplican en secuencia 15 cargas de
procesado de eliminacion de fésforo. Por otro lado, el ejemplo comparativo también posibilitd6 15 procesos de
eliminacion de fésforo en secuencia, pero el dispositivo de prevencién de contaminacion no se utilizé en absoluto.

Como en las preparaciones para el procesado de eliminacion de fésforo, en primer lugar, el interior de la camara de
presion reducida que dispone del Crisol de grafito se enjuagé con gas argoén, y la presién se redujo a 3000 Pa, y con
la presion de la atmdsfera de gas argon mantenida a 3.000 Pa, se calent6 el crisol y se mantuvo a 1600 °C. En este
ejemplo 1, se aplicaron de forma secuencial 15 cargas del procesado de eliminacion de fosforo descrito a
continuacién. Un ciclo de procesado, en primer lugar, implicé la insercion y fusion de 500 kg de materia prima de
silicio en el crisol, mientras se mantenia una atmdésfera de gas argén a 3000 Pa, seguido por la reduccion de la
presion en el interior del recipiente a menos de 10 Pa utilizando la bomba de vacio y manteniendo esa etapa durante
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12 horas como el procesado de eliminacion de fosforo, y ademas, después de devolver el interior del recipiente a
una atmosfera de gas de argon de 3000 Pa, el medio de recepcidn y contencidn de impurezas del dispositivo de
prevencion de contaminacion se desplaza directamente debajo del medio de condensacion de impurezas con
respecto al dispositivo de captura de impurezas, ademas de devolver el medio de recepciéon y contencién de
impurezas del dispositivo de prevencion de contaminacion a la posiciéon de espera (camara preparatoria), después
de recuperar toda la cantidad extraida de masa fundida de silicio procesado del crisol. Después de que las 15 cargas
se hayan completado, se reduce la temperatura del crisol mientras se mantiene la presion de la atmosfera de gas
argén a 3000 Pa, para completar el procesado continuo.

La materia prima de silicio empleada tenia una concentracion de fésforo inicial de 10 ppm en peso. Parte del silicio
solidificado extraido después del procesamiento se muestred, y la concentracion de fésforo se midié utilizando el
método de espectroscopia de emision ICP, para evaluar la eficacia de eliminacién de fésforo. Ahora, el limite de
valor inferior detectable del andlisis del método de espectroscopia de emision ICP fue de 0,02 ppm en peso.

La Tabla 1 presenta la concentracion de fosforo después del procesado, de la carga 12-152 en el ejemplo 1 y del
ejemplo de comparacion. En el ejemplo 1, el silicio procesado recuperado de todas las cargas 1-15 podria utilizarse
como materia prima para células solares con concentraciones de fésforo de menos de 0,1 ppm en peso. Por otro
lado, hubo cargas en las que la concentracion de fésforo fue menor de 0,1 ppm en peso, pero también hubo cargas
donde el nivel estuvo por encima de 0,1 ppm en peso, y el resultado fue que no se posibilitd el procesado estable de
eliminacion de fésforo, y los efectos de la caida de las impurezas condensadas, elevando la concentracion de
fosforo, fueron evidentes.

(Ejemplo 2)

La estructura basica del dispositivo utilizado es como la representada en la Figura 3. Aparte de la configuracion del
dispositivo de prevencion de contaminacion que es distinta de la del ejemplo 1, el mecanismo de suministro de
materia prima, incluyendo el mecanismo de extraccién de la masa fundida, son los mismos que en el ejemplo 1.
Ademas, con respecto al procedimiento de procesado continuo, distinto de la utilizacion del procedimiento del
dispositivo de prevencién de contaminacion descrito a continuacion, se aplica el mismo procedimiento que en el
ejemplo 1.

Segun se representa en el dispositivo de prevencion de contaminacion ilustrado en la Figura 3, hay un medio de
recepcion y contencion de impurezas compuesto por una chapa con forma de disco unida a un eje giratorio, y el
medio de recepcién y contencién de impurezas tiene un mecanismo que se puede desplazar directamente entre por
encima de la posicion de funcionamiento de la masa fundida de silicio y la posicion de espera separada de la masa
fundida de silicio por medio del giro del eje giratorio. En este ejemplo, el material de la chapa con forma de disco, y
el eje giratorio al que esta unida la chapa en forma de disco es grafito. La chapa con forma de disco que forma el
medio de recepcion y contencion de impurezas, segun se ilustra en la Figura 3 (a), se coloca con el fin de no cubrir y
evitar que el medio de apertura del medio de retencién de temperatura de la masa fundida durante el proceso de
eliminacion de fosforo, y después de que el proceso de eliminacién de fésforo se suspenda o termine, segun se
ilustra en la Figura 3 (b), se desplace girando el eje giratorio, y se coloca con el fin de cubrir el medio de apertura del
medio de retencién de temperatura de la masa fundida. En el dispositivo de este segundo ejemplo, debido a que no
es posible la eliminacion de las impurezas condensadas capturadas en el medio de recepcién y contencién de
impurezas del dispositivo de prevencion de contaminacion, las impurezas condensadas que caen durante las 15
cargas continuas se acumularon en el medio de recepcion y contencion de impurezas. Ahora, incluso en este
ejemplo 2, el propio medio de condensacion de impurezas del dispositivo de captura de impurezas tiene una
configuracion que posibilita la limpieza, pero s6lo como con el ejemplo 1, recibiendo y conteniendo mediante el
dispositivo de prevencién de contaminacion las impurezas condensadas, aunque sea imperfecto. La funcion de
eliminacion de las impurezas condensadas del dispositivo de captura de impurezas se asegura de manera eficaz.

La Tabla 1 representa la concentracién de fosforo después de la(s) 1-15 cargas procesadas en el ejemplo 2. En el
ejemplo 2, en todas las cargas 1-15, se posibilitd que recuperen el silicio procesado con una concentracion de
fésforo de menos de 0,1 ppm en peso lo que posibilita la utilizacion del mismo como materia prima de células
solares. Por otro lado, en comparacion con el ejemplo 1, la concentracién de fésforo a partir de la 82 carga en
adelante fueron cargas con una concentracién de fésforo que era cercana a 0,1 ppm en peso, tal que la
concentracion de fosforo era inestable. En este ejemplo 2, se asume que parte de las impurezas condensadas
acumuladas por el medio de recepcién y contencién de impurezas del dispositivo de prevencién de contaminacion se
desbordan, contaminando la masa fundida de silicio.

(Ejemplo 3)

La estructura basica del dispositivo utilizado es como la representada en la Figura 4, y aparte de la provision del
mecanismo de eliminacién simultdnea de impurezas del medio de recepcion y contencién del dispositivo de
prevencion de contaminacion y el medio condensaciéon de impurezas del dispositivo de captura de impurezas a la
camara preparatoria, que es distinto del de los ejemplos 1y 2, es la misma que en los ejemplos 1y 2, incluyendo el
mecanismo de suministro de materias primas no ilustrado y el mecanismo de extraccion de masa fundida. Ademas,
con respecto al procedimiento del procesado continuo, distinto de los procedimientos de utilizacion del dispositivo de
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prevencion de la contaminacién descritos a continuacion, se aplicaron los mismos procedimientos que en el ejemplo
comparativo y los ejemplos 1y 2.

El dispositivo de captura de impurezas es una configuracién con las impurezas de condensacién que se unen al lado
interior de la cubierta de condensacion de impurezas con una forma cilindrica de acero inoxidable, y aunque la
cubierta de condensacion de impurezas que forma el medio de condensacion de impurezas se refrigera mediante
refrigeracion por radiacion por medio de la camisa refrigerada por agua de la forma cilindrica dispuesta ajustada al
exterior de la misma, la cubierta de condensacion de impurezas se equipa con un mecanismo de desplazamiento
(dispositivo de elevacion y descenso) que posibilita el desplazamiento de la cubierta de condensacion de impurezas
en la direccién de la altura, aunque la propia camisa refrigerada por agua se deja en la cadmara de procesado y no se
desplaza, se puede desplazar desde la posicion cerrada de la valvula de compuerta, a la posicion que permite la
llegada a la superficie del medio de retencion de temperatura de la masa fundida de silicio instalado en la superficie
superior del crisol.

El dispositivo de prevencién de contaminacién también es como se ilustra en la Figura 4 y tiene un medio de
recepcion y contencion de impurezas compuesto de un disco de acero inoxidable, ademas de estar provisto de un
mecanismo que posibilita el desplazamiento en la direccion vertical (el dispositivo de elevacion y descenso)
independiente de la cubierta de condensacion de impurezas, y se puede desplazar a un limite inferior de la posicion
extrema inferior de la cubierta de condensacion de impurezas. Aqui, se proporciona un elemento con forma anular
alargado de forma escalonada en el lado extremo interior inferior de la cubierta de condensacién de impurezas,
ademas del diametro interior de la forma anular se crea mas pequefio que el diametro exterior de dicho disco de
acero inoxidable y tanto al descender el disco como al elevar la cubierta de condensacion de impurezas, la abertura
del extremo inferior de la cubierta de condensacion de impurezas se cierra cuando ambas alcanzan una altura de
interferencia, evitando por completo la caida de impurezas condensadas de la cubierta de condensacion de
impurezas.

En el Ejemplo 3, el propio medio de condensaciéon de impurezas del dispositivo de captura de impurezas también
tiene una configuracion que se puede limpiar, y después del almacenamiento en la camara preparatoria después de
la suspensién o finalizacion del procesado de eliminacion de fésforo (Figura 4 (c)), las impurezas condensadas
adheridas o acumuladas en el medio de condensacién de impurezas y el medio de recepcién y contencion de
impurezas. se eliminan casi por completo en el momento de cada carga, tal que no se pueden acumular en la
camara de procesado y no pueden contaminar la masa fundida de silicio.

Las concentraciones de fosforo después del procesado de las cargas 1%-15% del ejemplo 3 se representan en la
Tabla 1, pero para todas las cargas de 1-15, se posibilit6 la recuperacién de silicio procesado con una concentracion
de fosforo de menos de 0,1 ppm en peso que se puede utilizar como materia prima para células solares. Ademas, se
obtuvo una concentracion de menos de 0,02 ppm en peso de forma estable en todas las cargas, posibilitando un
procesado de eliminacién de fosforo estabilizado adicional comparado con los ejemplos 1 y 2, posibilitando un
acortamiento del tiempo de procesado y una productividad mejorada.

Tabla 1

Valores de andlisis de la concentracion de fosforo (Unidades: ppm)

N.° de carga Ejemplo de comparacion Ejemplo 1 Ejemplo 2 Ejemplo 3
1 0,08 <0,02 <0,02 <0,02
2 0,12 <0,02 <0,02, <0,02
3 0,09 <0,02 <0,02 <0,02
4 0,05 <0,02 <0,02 <0,02
5 0,23 <0,02 <0,02 <0,02
6 0,11 <0,02 0,03 <0,02
7 0,07 <0,02 <0,02 <0,02
8 0,05 <0,02 0,04 <0,02
9 0,18 <0,02 0,03 <0,02
10 0,13 0,03 0,07 <0,02
11 0,15 <0,02 0,04 <0,02
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12 0,19 <0,02 0,09 <0,02
13 0,25 0,04 0,05- <0,02
14 0,23 0,03 0,06 <0,02
15 0,31 0,02 0,08 <0,02

Explicacion de los numeros de referencia
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REIVINDICACIONES

1. Un dispositivo de purificacion de silicio para separar y eliminar las impurezas evaporadas de la masa fundida de
silicio generadas por calentamiento y fusién del silicio a presiones inferiores a 500 Pa, comprendiendo el dispositivo
una camara de procesado (2) que incluye un crisol (4) que contiene el silicio , un medio de calentamiento (5), un
medio de reduccion de presion (1) y un medio de condensacion de impurezas (7) para refrigerar y condensar el
vapor de impurezas que se evapora de la superficie liquida de la masa fundida de silicio (3), caracterizado por que el
dispositivo de purificacion de silicio comprende ademas un medio de recepcion y contencién de impurezas (8) para
recibir y contener las impurezas, estando preparado el medio de recepcion y contencion de impurezas (8) tal que
durante el procesado de purificacién de silicio, el medio de recepcion y contencién de impurezas (8) se sitla en
posicion de espera, y el vapor de las impurezas se condensa mediante el medio de condensacion de impurezas (7),
y cuando el procesado de purificacion de silicio se suspende y/o termina, el medio de recepcién y contencion de
impurezas (8) se sitlla en una posicion de funcionamiento entre el medio de condensacion de impurezas (7) y la
superficie liquida de la masa fundida de silicio (3), recibiendo y conteniendo las impurezas que caen.

2. El dispositivo de purificacion de silicio de acuerdo con la reivindicaciéon 1, en donde el medio de recepcion y
contencién de impurezas (8) esta contenido en una camara preparatoria (22) y el medio de recepcion y contencién
de impurezas (8) se puede desplazar de la camara preparatoria (22 ) a la camara de procesado (2); tal que la
camara de procesado (2) se conecta a la camara de preparacion (22) a través de una valvula de compuerta (14); y la
camara de preparacion (22) se provee de una bomba de vacio (1).

3. El dispositivo de purificacion de silicio de acuerdo con la reivindicacion 2, en donde mientras se mantienen los
procesos de purificacion de silicio, el medio de recepcién y contencién de impurezas (8) permanece dentro de la
camara preparatoria (22), y cuando el procesado de purificacion de silicio se suspende y/o termina, el medio de
recepcion y contencién de impurezas (8) se desplaza a través de la valvula de compuerta (14) proporcionada en el
medio de reduccion de presién (1) al interior de la camara de procesado (2).

4. El dispositivo de purificacion de silicio de las reivindicaciones 2 o 3, en donde el medio de recepcién y contencion
de impurezas (8) tiene una superficie de bloqueo térmica en un lado preparada para bloquear la radiacién térmica de
la superficie liquida de la masa fundida de silicio (3) y una superficie de contencion en el lado opuesto preparada
para recibir y contener las impurezas que caen desde el medio de condensacién de impurezas (7) en posicion de
funcionamiento.

5. El dispositivo de purificacion de silicio de la reivindicacion 4, en donde el medio de condensacién de impurezas (7)
comprende una cubierta de condensacion de impurezas (10) y el medio de recepcién y contencién de impurezas (8)
es un disco (9) que se desplaza al extremo inferior la cubierta de condensacion de impurezas (10) para recoger las
impurezas condensadas en la superficie interior de la cubierta de condensacion de impurezas (10).

6. El dispositivo de purificacién de silicio de cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, en donde el medio de
condensacion de impurezas (7) se selecciona del grupo que comprende un elemento metdlico con forma de disco
refrigerado por agua, un elemento metdlico con forma cilindrica refrigerado por agua y un elemento metalico con
forma de espiral refrigerado por agua.

7. El dispositivo de purificacién de silicio de cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, en donde una camara de
recepcion de masa fundida de silicio (21) preparada para silicio fundido se conecta a la camara de procesado (2) a
través de una valvula de compuerta (14) y el silicio purificado se recibe y recupera en un recipiente (23) situado en la
camara de recepcién de masa fundida de silicio (21).

8. El dispositivo de purificacion de silicio de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7, caracterizado por
gue una camara de suministro de materia prima (20) equipada con un medio de reduccién de presién (1) y una tolva
de insercién de materia prima se conectan a la camara de procesado (2) a través de una véalvula de compuerta (14),
y se posibilita el procesado continuo mediante la insercion de materia prima de silicio que contiene impurezas,
después el silicio purificado se recupera.

9. Uso del dispositivo de purificacion de silicio de cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8 para purificar silicio
metalico.

10. Un método de purificacion de silicio que utiliza el dispositivo de cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8, que
comprende las siguientes etapas:

a) Llenado del crisol (4) con silicio;
b) Fundicion del silicio utilizando medios de calentamiento (5);

¢) Mantenimiento de la masa fundida de silicio (3) a una temperatura que permita que el silicio este en estado
fundido y presiones por debajo de 500 Pa, con lo cual las impurezas se evaporan y condensan en el medio de
condensacion de impurezas (7);
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d) Recuperacioén de las impurezas condensadas utilizando el medio de recepcién y contencion de impurezas (8);
e) Transporte de la masa fundida de silicio (3) a la camara de recepcion de masa fundida de silicio (21).

11. El método de purificacion de silicio de la reivindicacion 10, en donde la presién en la camara de procesado (2)
durante la etapa d) es superior a 500 Pa.
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