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DESCRIPCION

Procedimiento para la precipitacién de un revestimiento in situ sobre componentes de un reactor de lecho
fluidizado sometidos a carga térmica y quimica para la produccion de polisilicio altamente puro

La invencion se refiere a un procedimiento para la precipitacion de un revestimiento para la protecciéon de
componentes de un reactor de lecho fluidizado sometidos a carga térmica y quimica en procesos para la
produccion de granulado de silicio policristalino altamente puro.

El granulado de silicio policristalino se produce en un reactor de lecho fluidizado. Esto se efectia mediante
fluidizaciéon de particulas de silicio por medio de una corriente gaseosa en un lecho fluidizado en el tubo de
reactor del reactor de lecho fluidizado, calentandose el lecho fluidizado a temperaturas elevadas a través de un
dispositivo de calefaccion. Mediante adicion de un gas de reaccién que contiene silicio se efectla una reaccion
de pirdlisis en la superficie de particulas caliente. En este caso precipita silicio elemental sobre las particulas de
silicio, y las particulas individuales aumentan en diametro. Mediante la extraccion regular de particulas
aumentadas y la adiciébn de particulas de silicio menores como particulas de germinacion (semilla), el
procedimiento se puede realizar continuamente, con todas las ventajas vinculadas a ello. Tales procedimientos
de precipitacion y dispositivos a tal efecto son conocidos, a modo de ejemplo, por el documento US 4786477 A.

Los requisitos en el tubo de reaccion en el reactor de lecho fluidizado son diversos. Este debe ser hermético a
gases, presentar una elevada estabilidad mecanica, poseer una elevada pureza, y con ello una baja contaminacion
de producto, en especial debida a metales, ser estable quimicamente en la atmdsfera de proceso y estable
térmicamente a temperaturas entre 600 y 1400°C.

Tal tubo de reactor estd constituido generalmente por cuarzo de una pureza elevada. Otros materiales de tubo
potenciales no son estables quimicamente en la atmdsfera de proceso (por ejemplo grafito) o, debido a las materias
primas y aditivos de sinterizaciébn empleados, presentan una elevada concentracién de impurezas (por ejemplo
SSiC, NSIC, nitruro de silicio sinterizado, grafito, materiales metéalicos). Un tubo de reactor de cuarzo se deforma a
temperaturas > 1150°C. Para el aumento de la estabilidad es conocido dotar de un revestimiento el tubo de reactor,
0 bien otras piezas de montaje del reactor de lecho fluidizado. De este modo también se pueden hacer empleables
los materiales citados anteriormente para el proceso de precipitacion.

El documento W013116146 Al describe un revestimiento de piezas de montaje de un reactor con SiC y SisN4. En
este caso se aplican precursores poliméricos liquidos (polisilazanos, policarbosilanos) a temperatura ambiente sobre
la superficie del componente a revestir o reparar. La verdadera capa ceramica se forma mediante calentamiento del
componente tratado en el reactor. El documento US4668493A describe la infiltracion in situ de componentes de
grafito con silicio liquido bajo formacién de SiC en un reactor de precipitacion para polisilicio altamente puro. En este
caso se precipita silicio liquido en dicho reactor a temperatura elevada a partir de gases precursores gaseosos.

El documento DE 10 2014 212 049 Al da a conocer un reactor de lecho fluidizado en el que el tubo de reactor esta
revestido con SiC.

El documento DE 10 2013 212 406 Al da a conocer un procedimiento para el funcionamiento de un reactor de lecho
fluidizado, en el que el reactor se lava en tres pasos en la entrada, empleandose en el Gltimo paso un clorosilano
para el lavado.

Es tarea de la invencién poner a disposicion un procedimiento que permita aplicar un revestimiento para la
proteccion de componentes del reactor sometidos a carga térmica y quimica en un reactor de lecho fluidizado para la
produccién de granulado de polisilicio altamente puro.

La tarea se soluciona mediante el procedimiento indicado en las reivindicaciones.

Se debe entender por un reactor exento de material a granel en gran parte que la masa de particulas de Si en el
reactor es menor que 50 % de la masa de particulas de Si que se presentan en el reactor en el proceso de
precipitacion estacionario.

El procedimiento se realiza preferentemente en un reactor exento de material a granel.

En el procedimiento segun la invencion se efectla un revestimiento in situ de las superficies a partir de la fase
gaseosa a través de un procedimiento CVD, mientras que en los procedimientos segun el estado de la técnica se
efectia la aplicacion de un precursor polimérico sobre las superficies a revestir. De este modo, mediante el
procedimiento segun la invencion se pueden obtener las ventajas de un revestimiento de pared con un gasto menor
que en el caso de procedimientos conocidos. De modo preferente directamente a continuacién del procedimiento
segun la invencion se carga el reactor de lecho fluidizado y se realiza un procedimiento conocido por el estado de la
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técnica para la produccion de granulado de silicio policristalino. Por lo tanto, la invencién se refiere también a un
procedimiento para la produccion de granulado de silicio policristalino, en el que se aplica un revestimiento sobre
componentes del reactor de lecho fluidizado sometidos a carga térmica y quimica en la entrada del reactor.

En este procedimiento para la produccion de granulado de silicio policristalino en un reactor de lecho fluidizado que
comprende un tubo de reactor y un dispositivo de calefaccion fuera del tubo de reactor, el tubo de reactor se carga
con un material a granel en forma de particulas de germinacion de silicio (semilla), y las particulas de germinacién de
silicio se fluidizan en el tubo de reactor por medio de la corriente gaseosa en un lecho fluidizado, que se calienta por
medio del dispositivo de calefaccion, y mediante adicion de un gas de reaccidon que contiene silicio al lecho
turbulento se precipita silicio sobre las particulas de germinacion de silicio calientes por medio de pirdlisis, y el
granulado de silicio policristalino producido de este modo se elimina del tubo de reactor. El procedimiento esta
caracterizado por que el reactor exento de material a granel o exento de material a granel en gran parte se lava con
una mezcla gaseosa reactiva a una temperatura media de pared de tubo de 600 a 1400°C durante un intervalo de
tiempo de 1 h a 8 dias y a una presion de 1 a 15 bar abs, y de este modo se dotan las superficies del reactor, que
presentan una temperatura de mas de 600°C y que entran en contacto con la mezcla gaseosa reactiva, de un
revestimiento in situ de Si y/o SisN4, a través de un procedimiento CVD.

En el caso de la mezcla gaseosa reactiva se trata preferentemente de una mezcla de uno o varios compuestos de la
Formula (1) SiH4Clx (1) con 0=x<4 y una fuente de nitrégeno y/o un gas soporte seleccionado a partir del grupo Ar o
Hz y/o un compuesto orgénico con 1 a 10 dtomos de C, preferentemente un alcano de la Férmula (Ill) CaHan+2 (111) 0
de una mezcla de uno o varios compuestos de la Férmula (Il) RSiHyClsxy (II), con 1sx<4, 1sy<3 y x+ys4 y R =
CnHan+1 (n: ndmero entero de 1 a 10, preferentemente 1 a 5, de modo especialmente preferente n=1) y un gas
soporte seleccionado a partir del grupo Ar o H,. En el caso de x e y se trata de nimeros enteros.

Una composicion preferente de mezcla gaseosa reactiva es la siguiente:

- 0-50 % en volumen de compuesto de la Formula (1) SiH4«Cly, (I) con x: 0,1,2,3 04

- 0-20 % en volumen de compuesto de la Férmula (Ill) CnHzns2, (IlI) con n: nimero entero de 1 a 10,
preferentemente 1 a 5, de modo especialmente preferente 1

- 0-95 % en volumen de N,

- 0-60 % en volumen de NH3

- 0-50 % en volumen de N2H4

- 0-30 % en volumen de compuesto de la Formula () RxSiHyCls.xy con 1=xs4 y 1<y<3 y x+y<4, siendo x e y
nameros enteros y significando R CnHzn+1, cONn: 1,2,3,4,05

- 0-98 % en volumen de H;

debiendo estar presente al menos un compuesto de las Férmulas (1) o (Il) con una proporcion volumétrica > 0,01 %.

El compuesto de la Formula (I) se emplea preferentemente en una cantidad de 0,01 a 50 % en volumen,
preferentemente 0,1-10 % en volumen, de modo especialmente preferente 0,5-8 % en volumen.

Un revestimiento in situ tiene lugar preferentemente a una presién absoluta de 1,5-8 bar, de modo especialmente
preferente a 2-7 bar.

El procedimiento segun la invencion se realiza preferentemente durante la entrada del reactor de lecho fluidizado
para la produccién de granulado de silicio policristalino. Ademas es preferente realizar el procedimiento durante la
nueva entrada tras corrosion del reactor de lecho fluidizado, como se describe, a modo de ejemplo, en el documento
US20020081250A1. En cualquier caso, el procedimiento se realiza antes de la carga completa del reactor de lecho
fluidizado. Mediante el procedimiento segin la invencion como proceso de entrada se puede aplicar un grosor de Si
y/o SizN4 de cualquier grosor.

El procedimiento segln la invencion posibilita también reparar la precipitacion de pared en caso necesario, sin tener
que poner fuera de funcionamiento el reactor. De este modo, también es posible un nuevo revestimiento tras un
proceso de corrosion.

En las superficies del reactor, que presentan una temperatura de mas de 600°C y se dotan de un revestimiento in
situ de Si y/o SisN4 a través de un procedimiento CVD, se trata preferentemente de la superficie del tubo de reactor
orientada al espacio de reaccion, y de otras piezas del reactor de lecho fluidizado expuestas al gas de proceso y al
granulado, como por ejemplo el inliner de la cabeza de expansion.

En especial es preferente el revestimiento de la superficie del tubo de reactor orientado al espacio de reaccion, ya
que el tubo de reactor debe mantener su estabilidad mecanica y la integridad de mantenimiento de la hermeticidad a
gases. Por lo tanto es deseable que los revestimientos del tubo de reactor tengan lugar en un intervalo de
temperaturas que se diferencia Gnicamente como maximo en #250°C, preferentemente +150°C, de modo
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especialmente preferente +100°C de los del proceso de precipitacion en lecho fluidizado estacionario. En este caso,
la temperatura se mide preferentemente en uno o varios puntos, en caso dado también a diferentes alturas y
angulos de alcance, en el lado externo del tubo de reactor. Como aparatos de medicién son apropiados en especial
pirémetros o termoelementos. El rendimiento de calefaccion del calentador o de los diversos elementos de
calefaccion se regula preferentemente de modo que uno, varios, o preferentemente todas las temperaturas medidas
en el lado externo del tubo se muevan en el intervalo de temperaturas citado anteriormente.

También nitruro de silicio presenta propiedades ventajosas, de este modo SisNs es aislante eléctricamente, se
presenta en pureza elevada, presenta una alta resistencia a la abrasion y forma una barrera de difusién para
metales. En el caso de la precipitacion in situ de una capa de SisN4 se emplean como precursores compuestos de la
Formula (i) SiH4xClx (0=x<4) (1), y como fuente de nitrégeno preferentemente N, alternativa o adicionalmente NH3
y/o N2H4. Preferentemente, x es = 0 0 3, de modo especialmente preferente se considera x=3. La temperatura de
precipitacion asciende preferentemente a 600°C hasta 1350°C. La temperatura de precipitacion se presenta en el
lado interno del tubo en la superficie a revestir. Cuanto mayor es x, tanto mas elevada debe ser la temperatura de
precipitacion, pero tanto mas homogénea es también la capa de SisN4 generada. Si se emplea monosilano SiHa, la
temperatura de precipitacion asciende preferentemente a 600-900°C, de modo especialmente preferente a 650-
850°C. Si se emplea SiHCIl3z como silano, la temperatura de precipitacion asciende preferentemente a 800-1200°C,
de modo especialmente preferente a 900-1150°C.

Es preferente, pero no necesario, emplear como educto el mismo silano/silano halogenado, o bien la misma mezcla
de silano (halogenado) que se emplea también en el siguiente proceso estacionario para la produccién de granulado
de silicio policristalino conocido por el estado de la técnica.

Como productos secundarios se forman clorosilanos, HCI y cloruro amoénico. Los productos secundarios se separan
en la corriente de gas de escape mediante destilacion, adsorcion, absorcién u otros procedimientos de separacion
térmicos, y se recicla en conjunto, o se aprovecha de otro modo.

El procedimiento se ejerce preferentemente hasta que se ha alcanzado un grosor de revestimiento de 1 a 2500 um,
preferentemente 5 a 800 um, de modo especialmente preferente 10 a 350 um de SizNa.

En la precipitacion in situ de una capa de Si, la mezcla gaseosa esta constituida preferentemente por uno o varios
compuestos de la Férmula (1) SiH4xClx (I) (0<x<4) y un gas soporte, preferentemente H, o Ar. Preferentemente, x es
= 0 o 3, de modo especialmente preferente se considera x=3. La temperatura de precipitaciéon asciende
preferentemente a 600°C hasta 1350°C. Cuanto mayor es X, tanto mas elevada debe ser la temperatura de
precipitacion, tanto mas homogénea es también la capa de Si. Si se emplea monosilano SiHg4, la temperatura de
precipitacion asciende preferentemente a 600-900°C, de modo especialmente preferente 650-850°C. Si se emplea
SiHCI; como silano, la temperatura de precipitacion asciende preferentemente a 800-1350°C, de modo
especialmente preferente a 900-1150°C.

Es preferente pero no necesario emplear el mismo silano/silano halogenado, o bien la misma mezcla de
silano(halogenado) que se emplea también en el siguiente proceso estacionario para la produccion de granulado de
silicio policristalino conocido por el estado de la técnica.

Con grafito como cuerpo basico de reactor puede reaccionar posteriormente el Si, que tanto penetra en el cuerpo
béasico poroso como también se presenta también en la superficie del componente, para dar SiC, modificandose las
propiedades del cuerpo basico mediante la infiltracion parcial con SiC.

El compuesto de la Féormula (I) se emplea preferentemente en una cantidad de 0,01 a 40 % en volumen,
preferentemente 1 — 15 % en volumen, de modo especialmente preferente 2 — 10 % en volumen. El resto es el gas
soporte.

El procedimiento se ejerce preferentemente de modo que se alcanza un grosor de revestimiento de 1 a 200000 um,
preferentemente 100 a 10000 pum, de modo especialmente preferente 1000 a 6000 pm de Si.

El carburo de silicio se precipita a partir de silanos/clorosilanos sustituidos por restos hidrocarburo de la Férmula (11)
RxSiHyClax.y (I) con 1<x<4 und 1<y<3 y x+y<4, significando R CyHzn+1 y siendo n un nimero entero de 1 a 5. Como
gas soporte se emplea preferentemente Ar o0 Ha.

También existe la posibilidad de emplear una mezcla de un compuesto de la Férmula (I) SiHaxClx (1) (0<x<4), un
compuesto orgéanico con 1 a 10 atomos de C, preferentemente un alcano de la Férmula (lll) CrnHzan+2 (III) con n
numero entero de 1 a 10, preferentemente 1 a 5, de modo especialmente preferente 1, como por ejemplo CH4, C2Hg
0 C3Hsg y uno de los gases soporte citados anteriormente.
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El compuesto de la Férmula (I) se emplea preferentemente en un intervalo de 0,01 a 45 % en volumen,
preferentemente 1 — 15 % en volumen, de modo especialmente preferente 2 — 10 % en volumen. El resto es el gas
soporte.

El procedimiento se ejerce preferentemente hasta que se ha alcanzado un grosor de revestimiento de 1 a 2500 pm,
preferentemente 5 a 800 um, de modo especialmente preferente 10 a 350 um de SiC.

En principio es posible aplicar una capa de cristal mixto mediante combinacién de los diferentes gases citados, por
ejemplo una capa de cristal mixto de SisN4/SiC mediante una mezcla de gas de alimentaciéon a partir de un
clorosilano sustituido por restos hidrocarburo y N2, o bien una capa de cristal mixto de Si/SizN4, mediante una mezcla
de gas de alimentacién de un silano, Hz y Na.

Segun material de las superficies a revestir en el reactor, en especial en el tubo de reactor, con los diferentes
revestimientos se obtienen diferentes ventajas: si el material basico del tubo de reactor es carburo de silicio en las
realizaciones SSIiC (SiC sinterizado), NSiC (SiC enlazado a nitruro), SiSiC (SiC infiltrado en silicio) o RBSIC (SiC
enlazado por reaccion), un revestimiento de SisN4 del tubo de reactor sirve como barrera de difusion, ya que en el
material basico estan contenidas impurezas metdlicas a partir de las materias primas de ceramica y agentes
auxiliares de sinterizacion. Un revestimiento de silicio adicional puede mejorar ain mas la calidad de producto del
granulado de silicio policristalino producido en el reactor.

Si el material basico del tubo de reactor es nitruro de silicio (sinterizado), un revestimiento de SizN4 sirve como
barrera de difusion, ya que en el material basico estan contenidas impurezas metalicas de las materias primas
ceramicas y agentes auxiliares de sinterizacion. Un revestimiento de silicio adicional puede mejorar ain mas la
calidad de producto del granulado de silicio policristalino producido en el reactor.

Si el material basico del tubo de reactor es vidrio de cuarzo, un revestimiento de silicio mejora mecanicamente la
calidad de producto del granulado de silicio policristalino producido en el reactor y piezas de montaje.

Si el material basico del tubo de de reactor es grafito en forma de grafito vibrado o isografito, un revestimiento de
Si3N4 produce la hermeticidad a gases del tubo de reaccién y sirve como barrera de difusion para el material basico
y metales contenidos en el mismo. Un revestimiento de silicio adicional puede mejorar aiin mas la calidad de
producto del granulado de silicio policristalino producido en el reactor. También un revestimiento de SiC in situ
mejora la calidad de producto del granulado de silicio policristalino producido en el reactor, y ademas tiene un
coeficiente de expansiéon térmico similar al del material basico, si se emplea, a modo de ejemplo, isografito
optimizado con CTE como material basico.

Si el material basico del tubo de reaccion es vidrio de zafiro, un revestimiento de SisNs actla como barrera de
difusién. Por lo demas, la capa de nitruro de silicio protege el material basico en procesos de corrosion con HCI, que
corroe quimicamente Al,Os, que tienen lugar eventualmente de manera ciclica. Un revestimiento de silicio adicional
puede mejorar alin mas también la calidad de producto del granulado de silicio policristalino producido en el reactor.

Un revestimiento de SiC in situ mejora igualmente la calidad de producto del granulado de silicio policristalino
producido en el reactor, y ademas tiene un coeficiente de expansion térmico similar al del material basico.

De manera eventual, el tubo de reactor esta ya revestido previamente con Si, SisN4 0 SiC. Mediante el procedimiento
segun la invencion se pueden reparar capas de Si, SisNs o SiC presentes, sin tener que poner fuera de
funcionamiento el reactor.

Los siguientes ejemplos sirven para la explicacion adicional de la invencién.
Ejemplo 1

Un reactor de lecho fijo exento de material a granel, cuyo tubo de reactor esta constituido por isografito, se calienta a
la temperatura a la que se debe efectuar a continuacion la produccién de granulado de silicio policristalino (1300°C
en el lado externo del tubo de reactor) y se alimenta una mezcla gaseosa de N y triclorosilano (300 Nm%h Na, 5
Nm%h de triclorosilano) durante un intervalo de tiempo de 12 h. De este modo se precipita una capa de SizN4 de un
grosor medio de 150 um en el lado interno del tubo de reactor. Las temperaturas en el lado externo del tubo de
reactor se miden en este caso a través de dos pirdmetros y se mantienen constantes respectivamente en +50°C
mediante adaptacion del rendimiento de calefaccion del calentador. La presion del reactor asciende a 5 bar abs
durante el proceso de revestimiento.

A continuacién se recircula el nitrégeno. Con la misma regulacién de temperaturas, durante un intervalo de tiempo
de 8 h se aplica adicionalmente una capa de silicio de 250 um de grosor en promedio en el lado interno del tubo a
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partir de una mezcla gaseosa de H y triclorosilano (200 Nm%h H,, 10 Nm%h triclorosilano). La presién del reactor
asciende a 3 bar abs durante este proceso de revestimiento.

También durante el proceso de entrada adicional, en cuyo desarrollo el reactor se carga por primera vez con
granulado de silicio, y a continuacién del cual se comienza con las condiciones de precipitacion estacionarias, la
temperatura de tubo medida se mantiene constante en #50°C mediante la adaptacién del rendimiento de
calefaccion.

En la siguiente produccion de granulado de silicio policristalino se emplea hidrégeno como gas de fluidizacién. 17,5
% en moles del gas de alimentacién esta constituido por triclorosilano, y el resto por hidrégeno. La precipitacion tiene
lugar a una presién de 3 bar (abs) y una temperatura de lecho fluidizado de 1000°C en un reactor tubular con un
diametro interno de 500 mm. Se extrae continuamente producto y se regula la alimentacion de semilla de modo que
el diametro de Sauter del producto asciende a 1000+50 um. La camisa intermedia se lava con nitrégeno. El tiempo
de residencia del gas de reaccion en el lecho fluidizado asciende a 0,9 s.

Ejemplo 2

Se realiza el proceso de precipitacion de granulado estacionario segun el Ejemplo 1 en un reactor de lecho
fluidizado, en el que el tubo de reactor, a diferencia del Ejemplo 1, estd constituido por vidrio de cuarzo. En el
proceso de precipitacion estacionario se ajusta una temperatura externa de tubo de 1400°C en la zona de reaccion.
A tales temperaturas, el vidrio de cuarzo se reblandece bajo carga permanente, de modo que el tubo de reactor se
deformaria y presentaria fugas frente al material de la camisa.

Por lo tanto, durante el proceso de entrada se aplica sobre el tubo una capa de apoyo, y a la vez altamente pura, a
partir de silicio. En este caso no se encuentra ninguna carga o particulas fluidizadas en la zona que se debe revestir.
La temperatura de tubo se mantiene constante a 1100+50°C mediante ajuste del rendimiento de calefaccion. De
este modo se puede evitar una deformacion del tubo durante el revestimiento. En el proceso de revestimiento se
alimenta al reactor una mezcla gaseosa de H, y triclorosilano (200 Nm%h de H,, 10 Nm®h de triclorosilano) durante
un intervalo de tiempo de 64 h, y de este modo se aplica sobre el lado interno del tubo una capa de silicio de 2500
pum de grosor en promedio. El revestimiento se aplica a una presion absoluta de 4 bar abs.

Durante el proceso de entrada posterior, en cuyo desarrollo el reactor se carga por primera vez con granulado de
silicio, y a continuacion del cual se comienza con las condiciones de precipitacion estacionarias, la temperatura de
tubo medida se mantiene constante en +150°C mediante la adaptacion del rendimiento de calefaccion.

En este reactor se corroe el revestimiento de pared de silicio total en un proceso de corrosién con HCI tras un tiempo
de precipitacion de 18 dias. En este caso se alimenta al reactor una mezcla gaseosa de 80 Nm®h de H y 100 Nm“/h
de HCI. También en este caso, mediante adaptacion del rendimiento de calefaccién del reactor se mantiene
constante la temperatura de tubo medida. De este modo, el tubo se libera de revestimiento de Si grueso no deseado
por encima del lecho fluidizado. No obstante, también es un efecto secundario que se corroa el revestimiento de Si
aplicado selectivamente.

Tras la corrosiéon se realiza de nuevo el proceso de revestimiento segun la invencién como se describe
anteriormente. A continuacion se efectla de nuevo el proceso de precipitacion estacionario para la produccion de
granulado de silicio policristalino como se describe anteriormente.



10

15

20

25

ES 2750843 T3

REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento para el revestimiento de componentes sometidos a carga térmica y quimica de un reactor de
lecho fluidizado para la produccién de granulado de polisilicio altamente puro, en el que el reactor de lecho fluidizado
exento de material a granel se lava con una mezcla gaseosa reactiva a una temperatura media de pared de tubo de
600 a 1400°C durante un intervalo de tiempo de 1 h a 8 dias y a una presion de 1 a 15 bar (bar abs), y de este modo
se dotan las superficies del reactor, que presentan una temperatura de mas de 600°C, de un revestimiento in situ de
Si y/o Si3Ny, a través de un procedimiento CVD.

2.- Procedimiento segun la reivindicacién 1, caracterizado por que la mezcla gaseosa reactiva es una mezcla de
compuestos de la Férmula (1) SiH4xClx (I) con 0=x<4 y una fuente de nitrdgeno y/o un gas soporte seleccionado a
partir del grupo Ar o H, y/o un compuesto organico con 1 a 10 atomos de C o una mezcla de uno o varios
compuestos de la Férmula (I) RySiHyCls.xy (1), con 1=x<4, 1<y<3 y x+y<4 y R = CyHan+1 (N = 1 - 5) y un gas soporte
seleccionado a partir del grupo Ar o Ha.

3.- Procedimiento segun la reivindicacién 1 o 2, caracterizado por que el compuesto de la Formula (1) o (I) se
emplea en una cantidad de 0,01 a 50 % en volumen, preferentemente 0,1-10 % en volumen, de modo especialmente
preferente 0,5-8 % en volumen.

4.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado por que el revestimiento tiene lugar a una
temperatura superficial que se diferencia como maximo en #250°C, preferentemente +150°C, de modo
especialmente preferente +100°C de la temperatura superficial en el proceso de precipitacién de lecho fluidizado
estacionario.

5.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado por que tiene lugar a una presion absoluta
de 1,5-8 bar.

6.- Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado por que, en el caso de los componentes
del reactor de lecho fluidizado sometidos a carga térmica y quimica, se trata de la superficie del tubo de reactor
orientada al espacio de reaccién y otras piezas del reactor de lecho fluidizado expuestas al gas de proceso y al
granulado.

7.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizado por que se ejerce hasta un grosor de
revestimiento de 1 a 200000 pm.

8.- Procedimiento para la produccién de granulado de silicio policristalino, en el que se emplea un procedimiento
segun la reivindicacién 1 a 7 en la entrada del reactor.
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