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Vorrichtung und Verfahren zum Verarbeiten eines SiO,-haltigen Materials

Die vorliegende Erfindung betrifft eine Vorrichtung zum Verarbeiten von SiO,-haltigen
Materialien und ein Verfahren zur Aufbereitung von Ausgangsstoffen fur die

Herstellung von Silicium.

Silicium, beispielsweise Solarsilicium, das zu Solarzellen weiterverarbeitet wird, wird
meist aus Siliciumdioxid beziehungsweise Kieselséure hergestellt. Dieser
Ausgangsstoff wird in den Herstellungsprozess von Silicium eingebracht, und muss
dazu aufbereitet werden. Eine Méglichkeit des Einbringens ist das Ausfallen von
Siliciumdioxid aus einer Alkalisilikatlésung. In manchen Prozessen ist die
Verflissigung des so entstehenden SiO»-Wasser-Gemisches ein erforderlicher
Prozessschritt. Das verflussigte SiO>-Wasser-Gemisch kann zu Formkérpern
weiterverarbeitet werden, die anschliel3end getrocknet und gegebenenfalls gesintert
oder anderweitig thermisch oder mechanisch verdichtet werden. Zur Herstellung von
Solarsilicium wird das SiO,-Wasser-Gemisch meist weiterverarbeitet, indem es
reduziert wird, um eine hochreine Siliciumschmelze zu erzeugen, aus der dann

Solarsilicium kristallisiert wird.

Da an das erzeugte Silicium hohe bis héchste Reinheitsanforderungen gestellt
werden, bestehen an die Ausgangsstoffe ebenfalls hohe Reinheitsanforderungen. In
diesem Zusammenhang ist es bekannt, dass die Verunreinigung von Silicium mit
Stoffen, die zur Dotierung verwendet werden kénnen, wie etwa Phosphor oder Bor,
oder mit Metallen besonders kritisch ist. Typischerweise beziehen sich die
Reinheitsspezifikationen fur Silicium auf alle Metalle des Periodensystems der
Elemente (PSE) insbesondere auf die chemischen Elemente Aluminium, Bor,

Calcium, Phosphor, Eisen, Nickel, Titan, Zink, Zinn, Natrium und Kalium.

In der DE 10 2008 004 396 A1 und der DE 10 2008 004 397 A1 sind Verfahren zur
Verminderung des Gehalts von Elementen wie Bor und Metallen der dritten
Hauptgruppe des Periodensystems der Elemente (PSE) beschrieben, um hochreine
Halogensilane zu erzeugen. Aus diesen Halogensilanen kann in einem weiteren
Schritt Silicium gewonnen werden, dessen Qualitadt umso besser ist, je weniger

Verunreinigungen in dem Ausgangsstoff enthalten sind. Ein Nachteil dieser
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Verfahren ist, dass fur die Reinigung umfangreiche Verfahrensschritte Gber den
eigentlichen Herstellungsprozess von Silicium hinaus erforderlich sind. Diese
Verfahrensschritte umfassen das Versetzen der Halogensilane mit Komplexbildnern

sowie Ausfallen und Abscheiden der Komplexe.

In der WO 2010/037705 wird vorgeschlagen, bei der Herstellung von Siliciumdioxid
durch eine Fallungsreaktion aus einer Alkalisilikatlésung den pH-Wert unter 2 zu
halten, wodurch bewirkt wird, dass sich Metallionen nicht mit dem entstehenden
Siliciumdioxid verbinden. Die Metallionen kénnen daher mittels Waschen von dem
Siliciumdioxid getrennt werden. Andere, beispielsweise kohlenstoffhaltige

Verunreinigungen kénnen durch geeignete Reaktionsmittel oxidiert werden.

In der WO 2007/106860 ist ein Verfahren zur Herstellung von Silicium beschrieben,
bei dem Natriumsilikat in einer wassrigen Phase Uber einen lonenaustauscher
geleitet wird, um Bor abzutrennen. Um auch metallische Verunreinigungen
abzutrennen, wird vorgeschlagen, weitere lonenaustauscher im Prozess zu

verwenden. Diese Prozessschritte machen den Prozess jedoch aufwendig und teuer.

Vor diesem Hintergrund ist es Aufgabe der vorliegenden Erfindung, die Nachteile des
Stands der Technik zu Uberwinden. Insbesondere soll eine Verarbeitung von
Ausgangsstoffen fur die Herstellung von Silicium bereitgestellt werden, bei der das
erzeugte Silicium eine verbesserte Reinheit aufweist. Gleichzeitig soll eine
Vorrichtung und ein Verfahren bereitgestellt werden, die eine kostengunstige, stabile

und effiziente Verarbeitung von SiOz-haltigen Materialien ermdglichen.

Diese Aufgaben werden bezuglich der Vorrichtung dadurch gelést, dass zumindest
ein Vorrichtungsteil, das mit den SiO,-haltigen Materialien in Beruhrung kommt,
zumindest bereichsweise mit einem oder mehreren Werkstoffen beschichtet ist
und/oder aus einem oder mehreren Werkstoffen besteht, wobei der Werkstoff oder
die Werkstoffe im Wesentlichen aus Silicium und/oder aus Sauerstoff, Wasserstoff,
Stickstoff, Kohlenstoff, Schwefel und/oder aus weiteren Elementen des

Periodensystems der Elemente (PSE) aufgebaut ist oder sind, die im Rahmen der
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Verarbeitung des SiO,-haltigen Materials Teil der dem SiO»-haltigen Material

beizumengenden Stoffe sind.

In einer Ausfuhrungsform ist dabei wenigstens ein Teil einer Oberflache, mit der die
Ausgangsstoffe bei deren Herstellung oder Aufbereitung in BerUhrung kommen, aus
einem Material beschaffen, dessen Abrieb auf die Reinheit des erzeugten Siliciums

keinen oder nur geringen negativen Einfluss hat.

Die Unschéadlichkeit des Abriebs kann sich daraus ergeben, dass sich das Material,
aus dem der Abrieb besteht, im weiteren Verlauf des Prozesses wie ein
Ausgangsstoff oder ein ohnehin zugegebener Stoff verhalt, oder ein Ausgangsstoff
oder ein ohnehin zugegebener Stoff ist. Weiter kann sich die Unschadlichkeit des
Abriebs auch daraus ergeben, dass das Material, aus dem der Abrieb besteht, mit
einem ohnehin vorgesehenen Abscheidungsprozess abgeschieden wird. Je nach
dem weiteren Verfahrensverlauf kann ein ohnehin zugegebener Stoff beispielsweise

ein Aktivator fur Reaktionen, ein Fallungsmittel oder ein Komplexbildner sein.

Erfindungsgemalie Vorrichtungsteile, die Bauteile der Vorrichtung sind, die mit dem
Ausgangsstoffen in Beruhrung kommen, kénnen beispielsweise Kanale und
Verzweigungen, Dusen, Mischer, Ventile, Dichtungen jeglicher Art, Férderschnecken
oder Pumpenbauteile sein. Ein mit einem der vorgenannten Oberflachenmaterialien
zu beschichtender Grundkérper kann aus Metall, beispielsweise Stahl oder
Aluminium, mit bekannten Verfahren hergestellt werden. Die Beschichtung kann
beispielsweise durch Flammspritzen, Aufsintern, Aufpolymerisieren von
polymerisierbarem Ausgangsmaterial wie etwa Harzen, Kaschieren mit Folie oder
anderen bekannten geeigneten Beschichtungsverfahren erfolgen. Die Beschichtung
kann auch durch Aufkleben oder Plattieren mit einer Keramikfolie aus einem der
vorgenannten keramischen Materialien erfolgen. Flammspritzen kann beispielsweise

beim Einsatz von Polyetheretherketon als Beschichtung angewendet werden.

Besonders vorteilhafte Ausgestaltungen der Erfindung kénnen vorsehen, dass der
Werkstoff oder die Werkstoffe zu zumindest 90%, vorzugweise zu zumindest 99%,

besonders bevorzugt zu 99,9% aus Silicium, Sauerstoff, Wasserstoff und/oder aus
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den Elementen des PSE aufgebaut sind, die im Rahmen der Verarbeitung des SiO-
haltigen Materials Teil der dem SiOz-haltigen Material beizumengenden Stoffe sind.
Stoffe, die im Rahmen der Verarbeitung des SiOz-haltigen Materials Teil der dem
SiOz-haltigen Material beizumengenden Stoffe sind, sind beispielsweise Kohlenstoff,
der zum Reduzieren des SiO» zu Silicium beigemengt wird, und/oder Chlor, das als
Salzsaure (HCI (aq)) zum Aufreinigen des wassrigen Kieselsaure-Wasser-Gemischs

(SiO-Wasser-Gemischs) beigemengt wird.

Auch kann vorgesehen sein, dass der Werkstoff oder die Werkstoffe aus Silicium,
Sauerstoff, Wasserstoff, Kohlenstoff, Stickstoff und/oder Chlor besteht oder
bestehen. Dies sind typischerweise genau die Stoffe, die wahrend eines
Herstellungsverfahrens von Solarsilicium beigemengt werden oder schon enthalten
sind. Da diese Stoffe zu einem spéateren Zeitpunkt wieder entfernt werden mussen,

ist es unschéadlich, sie zu einem friheren Zeitpunkt einzubringen.

Kohlenstoff wird in vielen Herstellungsprozessen von Silicium zur Reduzierung von
Siliciumdioxid verwendet und wird den Ausgangsstoffen der Reduktion zu diesem
Zweck auch zugegeben. Vorteilhaft kann reiner Kohlenstoff, alternativ oder zuséatzlich
kénnen aber auch Kohlenstoffverbindungen wie etwa Siliciumcarbid oder organische
Verbindungen zugegeben werden. Wasserstoff verbindet sich mit bei der Reduktion
freiwerdendem Sauerstoff zu Wasser und kann einfach aus dem Prozess entfernt
werden, zum Beispiel durch Abziehen von Wasserdampf aus einem Reaktor, in dem
die Reduktion stattfindet. Stickstoff ist ebenfalls aus dem SiO»-haltigen Material
entfernbar, indem sich der Stickstoff mit freiwerdendem Sauerstoff bei hohen
Temperaturen zu Stickoxiden verbindet, die aus dem Reaktor abgezogen werden
kénnen. Wird die Reduktion in einem nasschemischen Niedertemperaturprozess
durchgefilhrt, kénnen sich Stickstoffverbindungen bilden, die von dem entstehenden

Silicium zu trennen sind.

Siliciumcarbid (SiC) ist als gesintertes Blockmaterial erhaltlich und kann als Grunling
vor dem Sintern in die erforderliche Form gebracht werden. Gleiches gilt auch fur
gesintertes Siliciumdioxid und gesintertes Siliciumnitrid, die ebenfalls

erfindungsgeman als Werkstoff einsetzbar sind. Da die Abriebmengen im Vergleich
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zu den durchgesetzten Ausgangsstoffen fur die Siliciumssynthese gering sind, ist ein
hoher Stickstoffgehalt von Siliciumnitrid nicht schadlich. Quarzglas kann durch
bekannte Glasverarbeitungstechniken in eine geeignete Form gebracht werden.
Polysiloxane weisen keine hohe Festigkeit auf, haben jedoch eine gute Chemikalien-
und Temperaturbestandigkeit. Eine ausreichende Festigkeit kann beispielsweise
erreicht werden, indem Bauteile aus Polysiloxan, die mit den Ausgangsstoffen in

Beruhrung stehen, beispielsweise mit Metall hinterlegt werden.

Es kann erfindungsgemalf auch vorgesehen sein, dass der Werkstoff ein
Verbundwerkstoff ist, dessen Bestandteile aus den erfindungsgemal} genannten
Werkstoffen ausgewanhlt sind, beispielsweise ein Verbundwerkstoff aus SiC und

Polysiloxan.

Gemal einer weiteren erfindungsgemafen Ausflhrungsform kann vorgesehen sein,
dass der Werkstoff oder die Werkstoffe ausgewéhlt sind aus SiO,, Siliciumcarbid,
Siliciumnitrid, Polymeren und/oder Graphit, vorzugsweise isostatisch verpresstem
Graphit.

Ferner kann vorgesehen sein, dass der Werkstoff oder die Werkstoffe zumindest
Uberwiegend aus Kohlenstoff und/oder Kohlenwasserstoff besteht oder bestehen,
vorzugsweise aus zumindest einer organischen Verbindung, besonders bevorzugt
aus Polyaryletherketon (PAEK), Polyetherketon (PEK), Polyetheretherketon (PEEK),
Polyetherketonketon (PEKK), Polyvinylchlorid (PVC) und/oder Polyimid (PI).

Die genannten Kunststoffe bestehen zu einem grol3en Teil aus Kohlenstoff und
Wasserstoff, und teilweise aus geringen Stickstoffanteilen. PVC enthalt zuséatzlich zu
Kohlenstoff und Wasserstoff auch Chlor. Polyetheretherketon hat durch seine
Chemikalienbestandigkeit, insbesondere durch seine Saurebesténdigkeit gegenuber
Kieselsaure, und chemische Zusammensetzung sehr gut geeignete chemische
Eigenschaften, und zudem auch gute mechanische Eigenschaften, die den
Eigenschaften von Aluminium nahekommen. Es verfugt aul3erdem Uber eine hohe
Temperaturbestandigkeit und ist somit fur die Erfullung der vorliegenden Aufgabe

sehr gut geeignet. Pl hat eine hohe mechanische Festigkeit und eine sehr hohe
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Temperaturbestandigkeit sowie gute chemische Bestandigkeit. Es besteht aus
Kohlenstoff und Wasserstoff sowie einem kleinen Stickstoffanteil. Es ist daher fur die
vorliegende Aufgabe gut geeignet. Die genannten Kunststoffe sind als Block- und
Stangenmaterial verfugbar, wodurch Bauteile fur eine Vorrichtung nach der Erfindung

durch spanende Bearbeitung einfach hergestellt werden kénnen.

Graphit kann durch heiisostatisches Pressen als Blockmaterial hergestellt werden
und ist spanend bearbeitbar. Es ist als hochreines Material zum Beispiel von der
Firma SGL Carbon verfugbar und hat mechanische und chemische Eigenschaften,
die zur L&sung der vorliegenden Aufgabe besonders gut geeignet sind, das heilt,
eine gute Abriebfestigkeit und vor allem keinen schédlichen Einfluss auf die Reinheit

des am Ende erzeugten Siliciums.

Auch kann vorgesehen sein, dass der Werkstoff oder die Werkstoffe aus einem
Polymer oder aus Polymeren, vorzugsweise aus PAEK, PEK, PEKK und/oder PEEK

aufgebaut ist oder sind.

Es ist besonders vorteilhaft, wenn erfindungsgemald vorgesehen ist, dass alle
Vorrichtungsteile, die mit den SiO»-haltigen Materialien in Berlhrung kommen, mit
zumindest einem solchen Werkstoff beschichtet sind und/oder aus zumindest einem

solchen Werkstoff bestehen.

Dabei kann vorgesehen sein, dass der Werkstoff oder die Werkstoffe eine Shore-
Harte im Bereich von 90 bis 100, bevorzugt im Bereich von 95 bis 100, besonders
bevorzugt von 99, aufweisen. Die Shore-Harte wird dabei nach ISO 868 bestimmt.
Es kann also vorgesehen sein, dass der Werkstoff oder die Werkstoffe eine Shore-
Harte von 99 hat.

Auch kann vorgesehen sein, dass die Polymere eine Glastbergangstemperatur von

mindestens 140 °C aufweisen.

Gemal einer weiteren Ausgestaltung der Erfindung kann vorgesehen sein, dass

zumindest ein Vorrichtungsteil, das mit dem SiO,-haltigen Materialien in Berthrung
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kommt, zumindest bereichsweise mit einem oder mehreren Werkstoffen beschichtet
ist, wobei die Beschichtung eine Dicke von mindestens 10 um aufweist,

vorzugsweise von mindestens 100 um, besonders bevorzugt von mindestens 1 mm.

Ferner kann vorgesehen sein, dass das zu verarbeitende SiO,-haltige Material eine

Reinheit von mindestens 99% aufweist.

Eine weitere Ausgestaltung der Erfindung sieht vor, dass zumindest ein Werkstoff ein
hochreines Material ist. Dadurch wird verhindert, dass im Abrieb unerwlnschte Stoffe
vorhanden sind, die sich nur schwer aus dem Prozess entfernen lassen oder die
zusatzliche Aufreinigungsschritte erfordern wurden. Insbesondere Graphit und PEEK
sind als hochreine Materialien verfugbar. Da die Menge des Abriebs im Vergleich zu
der Menge des verarbeiteten Rohstoffs gering ist, mussen die
Oberflachenmaterialien nicht zwingend als gereinigte oder hochreine Materialien
ausgefuhrt sein. Die Verunreinigung mit Schadstoffen kann trotzdem klein genug

sein, um eine hohe Qualitat, also Reinheit des Siliciums zu erreichen.

Als hochreines Material wird ein Material angesehen, dessen metallische
Gesamtverunreinigungen unter 10.000 ppm, bevorzugt unter 1000 ppm liegen. In
einer besonders bevorzugten Ausfuhrungsform betragen die Verunreinigungen mit
Aluminium und Bor weniger als 20 ppm, mit Kalzium weniger gleich 5 ppm, mit Eisen
weniger gleich 150 ppm, mit Magnesium, Mangan, Chrom und Nickel weniger gleich
25 ppm, mit Phosphor weniger gleich 10 ppm, mit Titan weniger gleich 5 ppm, mit
Zink weniger gleich 3 ppm und die Summe von Verunreinigungen mit Natriumsilikat

weniger gleich 5 ppm.

Es kann auch vorgesehen sein, dass das SiO»-haltige Material ein SiO,-Wasser-
Gemisch ist, vorzugsweise mit 30 bis 70 Gewichtsprozent H,O, besonders bevorzugt
mit 40 bis 60 Gewichtsprozent H,O, ganz besonders bevorzugt mit ca. 53

Gewichtsprozent H,0.

Erfindungsgemalie Vorrichtungen kénnen sich auch dadurch auszeichnen, dass die

Vorrichtung zumindest einen Extruder umfasst.
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GemanR einer weiteren besonders vorteilhaften Ausgestaltung der Erfindung kann
vorgesehen sein, dass die Vorrichtung zumindest eine Verflussigungsvorrichtung
zum Verflussigen von SiOx-Wasser-Gemisch umfasst, wobei mit der
Verflissigungsvorrichtung vorzugsweise Scherkréafte in das SiOz-Wasser-Gemisch

Ubertragbar sind.

Dabei kann vorgesehen sein, dass die Verflussigungsvorrichtung einen Mischer

umfasst.

Der Mischer kann beispielsweise als Mischer mit rotierender Trommel oder als
Ringschichtmischer ausgefiihrt sein. Die in dem Mischer herrschenden Scherkrafte
verflussigen das Siliciumdioxid-Wasser-Gemisch (SiOz-Wasser-Gemisch). Eine

Mischung mit weiteren Stoffen kann, muss jedoch nicht stattfinden.

Des Weiteren kann vorgesehen sein, dass die Verflussigungsvorrichtung eine Duse
umfasst, durch die ein SiO,-Wasser-Gemisch strémen kann. Dies gilt zumindest fur

verflussigtes SiO,-Wasser-Gemisch.

Dabei kann vorgesehen sein, dass in einer rotationssymmetrischen Aussparung im
Inneren der DUse eine rotationssymmetrische Walze drehbar gelagert ist, so dass
zwischen der Walze und der inneren Oberflache der Aussparung ein Ringspalt
entsteht, vorzugsweise eine konische Aussparung in der eine konische Walze
drehbar gelagert ist, so dass sich ein konisch zusammenlaufender Ringspalt ergibt.
Unter einer Walze ist hierbei erfindungsgemal ein beliebiger rotationsférmiger
Kérper zu verstehen, der Begriff ist hier also keinesfalls auf zylindrische Walzen

beschrankt.

Dabei kann vorgesehen sein, dass die Walze an einen Antrieb angeschlossen ist, mit

dem die Walze in der DUse drehbar ist.

In der DUse werden auf das Siliciumdioxid-Wasser-Gemisch durch den

Anhaftungseffekt an der Oberflache der Dise und die Beschleunigung des
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Volumenstroms Scherkrafte ausgeubt, so dass sich das Siliciumdioxid-Wasser-
Gemisch wenigstens teilweise verflussigt. Die Duse ist vorteilhaft mit einem
konischen Profil ausgefuhrt. Durch das Vorsehen einer DUse mit im Vergleich zu

einem Mischer kleiner Oberflache wird der Abrieb minimiert.

Bei erfindungsgemafien Vorrichtungen mit Walze kann vorgesehen sein, dass auf
der Walze und/oder der inneren Oberflache der Aussparung eine Vielzahl von

Noppen angeordnet sind.

Durch die Drehbewegung der Walze wird eine Relativgeschwindigkeit der Oberflache
der Walze zu der inneren Oberflache der DUse erzeugt. Die Scherkréfte und die
Verflussigungswirkung werden dadurch erhéht. Durch die aufgebrachten Noppen
werden die Scherkrafte in der Schicht aus Siliciumdioxid-Wasser-Gemisch abermals
erhéht, so dass eine weitere Verbesserung des Verflussigungseffekts eintritt, ohne
dass dafur die Oberflache der Bauteile wesentlich vergréRert werden muss. Durch
die Ausgestaltung der hervorstehenden Elemente als Noppen wird im Vergleich zu
den Mischfligeln in einem Ringschichtmischer oder in einem Mischer mit rotierender
Mischtrommel durch deren kleineres Oberflachen-Volumen-Verhaltnis und auch

durch deren geringe H6he weniger Abrieb erzeugt.

In einer weiteren Ausfuhrungsform besteht wenigstens ein Teil der Oberflache, mit
der die Ausgangsstoffe bei der Aufbereitung in BerGhrung kommen, Uberwiegend

aus Silicium oder aus einer oder mehreren Siliciumverbindungen.

Da Silicium aus den Ausgangsstoffen hergestellt werden soll, ist siliciumhaltiger
Abrieb fur den Prozess unschadlich, soweit er sich mit den nachfolgenden

Prozessschritten zu Silicium reduzieren lasst.

In einer weiteren Ausfuhrungsform bestehen Bauteile der Vorrichtung, die mit den
Ausgangsstoffen bei der Aufbereitung in Berlhrung kommen, aus Vollmaterial aus
einem oder mehreren der vorgenannten Materialien oder aus einem Grundmaterial

mit einer Beschichtung aus einem oder mehreren der vorgenannten Materialien.
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Es kann auch erfindungsgemal vorgesehen sein, dass die Oberflache einer
Vorrichtung zur Aufbereitung von Ausgangsstoffen fur die Herstellung von Silicium in
ihren Formen und Abmessungen so gestaltet, dass bei der Aufbereitung der

Ausgangsstoffe eine mdéglichst geringe Menge Abrieb entsteht.

In einer weiteren Ausfuhrungsform ist das Oberflachen-Volumen-Verhéltnis eines
Kanals, in dem die Aufbereitung von Ausgangsstoffen fur die Herstellung von

Silicium durchgefihrt wird, so gewéahlt, dass sich aus der GréRRe der Oberflache, die
mit den Ausgangsstoffen in Kontakt steht, und der FlieRgeschwindigkeit und dem
Druck, die sich fur einen vorgegebenen Volumenstrom aus der GréfRie der Oberflache

in dem Kanal ergeben, ein minimaler Abrieb ergibt.

Eine Geometrie im Bereich des Optimums kann dazu mit Hilfe eines
Strémungssimulationsprogramms und entsprechenden VerschleiRparametern, die
von den geférderten Ausgangsstoffen und dem Oberflachenmaterial der Vorrichtung

abhangen, ermittelt werden.

Die Aufgabe der Erfindung wird auch gelést durch ein Verfahren zur Aufbereitung
von Ausgangsstoffen fur die Herstellung von Silicium, vorzugsweise mit einer
solchen Vorrichtung, wobei SiO,-haltige Materialien verarbeitet werden, die bei dem

Verfahren geférdert, verflussigt und/oder komprimiert werden.

Dabei kann vorgesehen sein, dass zum Foérdern, Verflussigen und/oder Verdichten
zumindest ein Vorrichtungsteil verwendet wird, dessen Oberflache, die mit dem SiO,-
haltigen Material in BerUhrung kommt, zumindest bereichsweise wenigstens einen
Werkstoffen umfasst der im Wesentlichen aus Silicium, Sauerstoff, Wasserstoff
und/oder aus den Elementen des PSE besteht, die bei der Aufbereitung des SiOo-

haltigen Materials dem SiO,-haltigen Material beigemengt werden.

Auch kann vorgesehen sein, dass ein SiO,-Wasser-Gemisch verflissigt wird,
vorzugsweise in einer DUse, besonders bevorzugt mit einer rotierenden Walze

umfassend eine Vielzahl von Noppen an deren Oberflache.
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Ferner kann vorgesehen sein, dass Scherkréfte in das SiO»-haltige Material
eingebracht werden, wobei sich das SiO,-haltige Material dadurch verflussigt und
dazu vorzugsweise ein Teil der Vorrichtung gedreht wird, insbesondere die Walze.
Ohne an eine bestimmte Theorie gebunden zu sein, sind die Erfinder der Ansicht,
dass dabei die Scherkréfte schwache Verbindungen zwischen Siliciumdioxidpartikeln
in dem SiO,-Wasser-Gemisch zerstdren, wobei die Partikel mobilisiert werden und in

eine gelartige Flussigkeit Ubergeht.

Durch eine geringere Schichtdicke des Siliciumdioxid-Wasser-Gemischs werden die
FlieRgeschwindigkeit und in Folge die Scherkrafte erhéht, und somit auch der

Verflussigungseffekt verbessert.

Der Erfindung liegt die Uberraschende Erkenntnis zugrunde, dass durch die
Verwendung von Materialien, deren chemische Elemente bei der Verarbeitung des
SiOz-haltigen Materials ohnehin in das Material eingebracht werden, wie
beispielsweise Kohlenstoff zur Reduktion des SiO», zwar eine Verunreinigung
eingebracht wird, diese aber entweder schon in dem Material enthalten ist oder zu
einem spéateren Zeitpunkt sowieso beigemischt wird und in einem spéateren
Verfahrensschritt ohnehin aus dem Material entfernt wird oder die sogar der Rohstoff
selbst sind. Diese eingebrachten Verunreinigungen fuhren dann nicht zu einer
merklichen Verschlechterung der Reinheit des Endprodukts. Es werden auch keine
zusatzlichen Verfahrensschritte notwendig, um die in das Material eingebrachten
Fremdstoffe zu entfernen. Solche Verfahrensschritte sind namlich ohnehin schon bei
der Herstellung enthalten, um die ohnehin eingebrachten Verunreinigungen zu

entfernen.

Es wird also eine Vorrichtung zur Aufbereitung von Ausgangsstoffen fur die
Herstellung von Silicium bereitgestellt, bei deren Verwendung Verunreinigungen der
Ausgangsstoffe durch Abrieb von der Vorrichtung beim Aufbereitungsprozess zu
einer méglichst geringen Verunreinigung des erzeugten Siliciums, insbesondere des

Solarsiliciums fuhren.
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Anders als im Stand der Technik steht in dieser Erfindung nicht die Beseitigung von
Verunreinigungen in Ausgangsstoffen oder dem Endprodukt Silicium im Vordergrund,
sondern die Vermeidung der Erzeugung von Verunreinigungen durch den
Aufbereitungsprozess schon in den Ausgangsstoffen. Geféllte Kieselsaure,
insbesondere hochreine Kieselsaure, verursacht bei der industriellen Verarbeitung zu
Rohmaterial fur den Siliciumherstellungsprozess starke Abrasion an Anlagenteilen,
mit denen es in Berihrung kommt. Der Abrieb, der durch Abrasion insbesondere bei
der Férderung, Verdichtung und der Verflissigung von Kieselsaure-Wasser-Gemisch
entsteht, verunreinigt das Siliciumdioxid, was den Reinheitsgrad des erzeugten
Siliciums verschlechtern kann. Gleiches gilt auch fir andere Ausgangsstoffe, die in
den Herstellungsprozess von Silicium eingebracht werden. Diese Wirkung
verringerter Verunreinigungen im erzeugten Silicium kann durch Verringerung der
Menge des Abriebs und die Erzeugung einer Art von Abrieb erzielt werden, die fur
den weiteren Prozess méglichst unschadlich ist. Dies bezieht sich auf alle

Prozessstufen bei der Herstellung von Ausgangsstoffen.

Polyvenylchlorid (PVC) kann beispielsweise dann eingesetzt werden, wenn in einem
spateren Verfahrensschritt das SiO, mit Kohlenstoff reduziert wird und bei einem
zweiten spateren Verfahrensschritt zur Aufreinigung Salzsaure (HCI) verwendet wird.
Wasser (H20), beziehungsweise die Elemente Wasserstoff und Sauerstoff sind
insbesondere bei der Verwendung eines Kieselsaure-Wasser-Gemischs (SiO-
Wasser-Gemischs) immer unkritisch, da es immer in den Ausgangsprodukten oder
den Zwischenprodukten enthalten ist und zudem die Halbleitereigenschaften des

Siliciums nicht negativ beeinflusst.

Der Erfindung liegt also auch die besonders Uberraschende Erkenntnis zugrunde,
dass zur Vermeidung von Verunreinigungen nicht, wie es herrschende Lehrmeinung
ist, immer héartere Materialien Anwendung finden, um die Menge des Abriebs zu
reduzieren, sondern auch Materialien mit starkem Abrieb verwendet werden kénnen,

die nur zu einer ohnehin vorhandenen Verunreinigung beitragen.
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Die nachfolgenden Figuren und Ausfuhrungsbeispiele dienen lediglich der
Veranschaulichung der Erfindung und sind in keiner Weise beschrankend

auszulegen. Es zeigt:

Figur 1: eine schematische Darstellung eines Teils einer erfindungsgemafien

Vorrichtung.

In der Figur 1 ist eine erfindungsgemafie Verflussigungsvorrichtung oder Verflussiger
in einer schematischen Seitenansicht gezeigt. Der Verflussiger umfasst einen Einlauf
1 fUr einstrébmendes geliertes SiO,-Wasser-Gemisch 7, eine rotationssymmetrische,
sich verjungende Duse 2 und einen Auslauf 3 fur ausstromendes verflussigtes SiOo-
Wasser-Gemisch 8. In der DUse 2 ist eine Walze 5 vorgesehen, die eine
AuRenkontur aufweist, die im Wesentlichen parallel zu der inneren Oberflache der
Duse 2 ausgefuhrt ist. Wenn die Walze 5 in die Duse 2 eingesetzt ist, ergibt sich
zwischen der AulRenkontur der Walze 5 und der Innenkontur der Dise 2 ein
kegelférmig zulaufender Ringspalt mit gleichméagiger Spaltdicke. In dem in Figur 1
gezeigten Ausfuhrungsbeispiel sind die Innenkontur der Duse 2 und die AulRenkontur

der Walze 5 kegelférmig ausgefuhrt.

In einer alternativen, nicht dargestellten Ausfuhrungsform kénnen die
Oberflachenwinkel von Walze und DUse voneinander so abweichen, dass die
Spaltdicke in Stromungsrichtung des SiOx-Wasser-Gemischs abnimmt. Dadurch wird

die Scherwirkung des Spalts auf das durchstrémende SiO,-Wasser-Gemisch erhéht.

Der Umfang der Walze 5 ist mit Noppen 6 versehen, die in Figur 1 schematisch
dargestellt sind. Die Noppen 6 kénnen auf der Oberflache der Walze 5 in etwa
gleichmafig verteilt sein. Die Walze 5 wird von einem Schaft 4 getragen. Die inneren
Oberflachen an und in dem Verflussiger 1, 2 und 3 sowie die dul3eren Oberflachen
des Schaftes 4 und der Walze 5 kénnen vorteilhaft aus SiOs, Siliciumcarbid,
Siliciumnitrid, Polymeren oder Graphit, vorzugsweise isostatisch verpresstem Graphit
bestehen. Die Noppen 6 sind an der Oberflache mit einem Werkstoff 9 beschichtet,
der ausschlie3lich (bis auf einige Verunreinigungen) chemische Elemente beinhaltet,

die bei folgenden Verfahrensschritten dem Silicium-haltigen Material oder der
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Silicium-Verbindung zugefuhrt werden und/oder die bereits in dem SiO,-Wasser-
Gemisch enthalten sind, aber zu einem spateren Zeitpunkt entfernt werden, zudem
kann Silicium oder Siliciumdioxid eine Komponente des Werkstoffs 9 sein. Der
Werkstoff 9 kann beispielsweise isostatisch gepresster Kohlenstoff oder
Polyetheretherketon (PEEK) sein.

Im Betrieb wird geliertes SiO,-Wasser-Gemisch 7 mit einem Férderer, beispielsweise
einer Férderschnecke (nicht dargestellt), in den Verflussiger geférdert. Die
Foérderschnecke besteht vorteilhaft zumindest an der Oberflache aus einem zweiten
Material wie dem Werkstoff 9 der Beschichtung 9 der Noppen 6. Der Schaft 4 kann
im Betrieb mit der Walze 5 um eine Achse A-A rotieren, wobei die Rotationsachse A-
A der Walze 5 so gewahlt ist, dass sie mit der Achse der Rotationssymmetrie der
Walze 5 zusammenfallt. In einer alternativen, nicht gezeigten Ausfuhrungsform kann
eine Walze auch exzentrisch in einer DUse rotieren. Der dann entstehende Keilspalt
bewirkt in Umfangsrichtung erhéhte Scherkréfte auf das SiO,-Wasser-Gemisch, das
durch die Rotation in einen sich in Umfangsrichtung verjiungenden Teil des Spalts

hineingezogen wird.

Insbesondere wenn die Walze 5 mit Noppen (Erhebungen, Bolzen) 6 besetzt ist, wird
der Verflussigungseffekt des Verflussigers durch die zuséatzlich durch die Noppen 6
eingebrachten Scherkréfte auf das SiO,-Wasser-Gemisch 7 weiter verbessert. Wenn
die Noppen 6 schneckenférmig auf der Oberflache der Walze 5 angeordnet sind,
bewirken diese eine zuséatzliche Foérderwirkung auf das SiO-Wasser-Gemisch 7, 8.
Die Noppen 6 werden unter Berucksichtigung der Drehrichtung der Walze 5
vorteilhaft so angeordnet, dass die Foérderwirkung in Richtung des Auslaufs 3 des
Verflussigers wirkt. Durch eine besonders geeignete Kontur der Noppen 6 kann
sowohl das Einbringen von Scherkraften, als auch die Férderwirkung unterstutzt
werden, beispielsweise mit einer elliptischen Kontur der Noppen 6, deren
Langsachse in Schneckenrichtung liegt. Eine vorteilhafte Ausfihrung der Noppen 6
ist eine runde Form, da diese einfach und kostengunstig herzustellen ist. Das
Verhéltnis des Durchmessers zur Héhe solcher Noppen 6 liegt bevorzugt im Bereich

von 1:3 bis 3:1, besonders bevorzugt betragt das Verhaltnis etwa 1:1.
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Alternativ zu der Darstellung in der Figur 1 kann das gelierte SiO,-Wasser-Gemisch 7
dem Verflussiger tangential zugefuhrt werden, beispielsweise durch eine tangentiale

Offnung in der Duse 2 (nicht dargestellt).

Die in der voranstehenden Beschreibung, sowie den Anspruchen, Figuren und
Ausfuhrungsbeispielen offenbarten Merkmale der Erfindung kénnen sowohl einzeln,
als auch in jeder beliebigen Kombination fur die Verwirklichung der Erfindung in ihren

verschiedenen Ausfuhrungsformen wesentlich sein.
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Bezugszeichenliste
1 Einlauf
2 Duse
3 Auslauf
4 Schaft
5 Walze
6 Noppen
7 Einstrémendes SiO,-Wasser-Gemisch
8 Ausstromendes SiOz-Wasser-Gemisch
9 Werkstoff / Beschichtung

A Drehachse

PCT/EP2012/052448
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Patentanspriiche

1. Vorrichtung zum Verarbeiten von SiO;-haltigen Materialien (7, 8), dadurch
gekennzeichnet, dass
zumindest ein Vorrichtungsteil, das mit den SiOz-haltigen Materialien (7, 8) in
Beruhrung kommt, zumindest bereichsweise mit einem oder mehreren
Werkstoffen (9) beschichtet ist und/oder aus einem oder mehreren Werkstoffen
(9) besteht, wobei der Werkstoff (9) oder die Werkstoffe (9) im Wesentlichen
aus Silicium und/oder aus Stickstoff, Kohlenstoff, Sauerstoff, Wasserstoff
und/oder den Elementen des Periodensystems der Elemente (PSE) aufgebaut
ist oder sind, die im Rahmen der Verarbeitung des SiO,-haltigen Materials Teil

der dem SiOz-haltigen Material (7, 8) beizumengenden Stoffe sind.

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass
der Werkstoff (9) oder die Werkstoffe (9) zu zumindest 90%, vorzugweise zu
zumindest 99%, besonders bevorzugt zu 99,9% aus Silicium, Sauerstoff,
Wasserstoff und/oder aus den Elementen des PSE aufgebaut sind, die im
Rahmen der Verarbeitung des SiO»-haltigen Materials (7, 8) Teil der dem SiO»-

haltigen Material (7, 8) beizumengenden Stoffe sind.

3. Vorrichtung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass
der Werkstoff (9) oder die Werkstoffe (9) aus Silicium, Sauerstoff, Wasserstoff,
Kohlenstoff, Stickstoff und/oder Chlor besteht oder bestehen.

4. Vorrichtung nach einem der vorangehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass
der Werkstoff (9) oder die Werkstoffe (9) ausgewahlt sind aus SiOs,
Siliciumcarbid, Siliciumnitrid, Polymeren und/oder Graphit, vorzugsweise

isostatisch verpresstem Graphit.
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Vorrichtung nach einem der vorangehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, dass

der Werkstoff (9) oder die Werkstoffe (9) zumindest Uberwiegend aus
Kohlenstoff und/oder Kohlenwasserstoff besteht oder bestehen, vorzugsweise
aus zumindest einer organischen Verbindung, besonders bevorzugt aus
Polyaryletherketon (PAEK), Polyetherketon (PEK), Polyetheretherketon
(PEEK), Polyetherketonketon (PEKK), Polyvinylchlorid (PVC), Polyimid (PI)
und/oder Polyoxymethylen (POM).

Vorrichtung nach einem der vorangehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, dass

der Werkstoff (9) oder die Werkstoffe (9) aus einem Polymer oder aus
Polymeren, vorzugsweise aus PAEK, PEK, PEKK und/oder PEEK aufgebaut ist

oder sind.

Vorrichtung nach einem der vorangehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, dass

alle Vorrichtungsteile, die mit den SiOz-haltigen Materialien (7, 8) in Berlhrung
kommen, mit zumindest einem solchen Werkstoff (9) beschichtet sind und/oder

aus zumindest einem solchen Werkstoff (9) bestehen.

Vorrichtung nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dass
der Werkstoff (9) oder die Werkstoffe (9) eine Shore-Harte im Bereich von 90
bis 100, bevorzugt im Bereich von 95 bis 100, besonders bevorzugt von 99,

aufweisen.

Vorrichtung nach Anspruch 7 oder 8, dadurch gekennzeichnet, dass
die Polymere eine Glasubergangstemperatur von mindestens 140 °C

aufweisen.
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Vorrichtung nach einem der vorangehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, dass

zumindest ein Vorrichtungsteil, das mit den SiOz-haltigen Materialien (7, 8) in
Beruhrung kommt, zumindest bereichsweise mit einem oder mehreren
Werkstoffen (9) beschichtet ist, wobei die Beschichtung eine Dicke von
mindestens 10 um aufweist, vorzugsweise von mindestens 100 um, besonders

bevorzugt von mindestens 1 mm.

Vorrichtung nach einem der vorangehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass
das zu verarbeitende SiO»-haltige Material (7, 8) eine Reinheit von mindestens

99% aufweist.

Vorrichtung nach einem der vorangehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, dass

zumindest ein Werkstoff (9) ein hochreines Material ist.

Vorrichtung nach einem der vorangehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, dass

das SiO,-haltige Material (7, 8) SiO,-Wasser-Gemisch (7, 8) ist, vorzugsweise
mit 30 bis 70 Gewichtsprozent H,O, besonders bevorzugt mit 40 bis 60

Gewichtsprozent H,O, ganz besonders bevorzugt mit 50 Gewichtsprozent H,O.

Vorrichtung nach einem der vorangehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, dass

die Vorrichtung zumindest einen Extruder umfasst.

Vorrichtung nach einem der vorangehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dass

die Vorrichtung zumindest eine Verflussigungsvorrichtung zum Verflissigen von
SiO2-Wasser-Gemisch (7, 8) umfasst, wobei mit der Verflussigungsvorrichtung

vorzugsweise Scherkréfte in das SiO,-Wasser-Gemisch (7, 8) Ubertragbar sind.
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Vorrichtung nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, dass

die Verflussigungsvorrichtung einen Mischer umfasst.

Vorrichtung nach Anspruch 15 oder 16, dadurch gekennzeichnet, dass
die Verflussigungsvorrichtung eine DUse (2) umfasst, durch die ein SiO»-

Wasser-Gemisch (7, 8) stréomen kann.

Vorrichtung nach Anspruch 17, dadurch gekennzeichnet, dass

in einer rotationssymmetrischen Aussparung im Inneren der Duse (2) eine
rotationssymmetrische Walze (5) drehbar gelagert ist, so dass zwischen der
Walze (5) und der inneren Oberflache der Aussparung ein Ringspalt entsteht,
vorzugsweise eine konische Aussparung in der eine konische Walze (5)
drehbar gelagert ist, so dass sich ein konisch zusammenlaufender Ringspalt

ergibt.

Vorrichtung nach Anspruch 18, dadurch gekennzeichnet, dass
die Walze (5) an einen Antrieb angeschlossen ist, mit dem die Walze (5) in der
Duse (2) drehbar ist.

Vorrichtung nach einem der Anspriche 17, 18 oder 19, dadurch
gekennzeichnet, dass
auf der Walze (5) und/oder der inneren Oberflache der Aussparung eine

Vielzahl von Noppen (6) angeordnet sind.

Verfahren zur Aufbereitung von Ausgangsstoffen fur die Herstellung von
Silicium, vorzugsweise mit einer Vorrichtung nach einem der vorangehenden
Anspruche, dadurch gekennzeichnet, dass

SiOz-haltige Materialien verarbeitet werden, die bei dem Verfahren gefordert,

verflussigt und/oder komprimiert werden.
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22. Verfahren nach Anspruch 21, dadurch gekennzeichnet, dass

23.

24,

zum Foérdern, Verflussigen und/oder Verdichten zumindest ein Vorrichtungstell
verwendet wird, dessen Oberflache, die mit dem SiO,-haltigen Material in
Beruhrung kommt, zumindest bereichsweise wenigstens einen Werkstoffen
umfasst der im Wesentlichen aus Silicium, Sauerstoff, Wasserstoff und/oder
aus den Elementen des PSE besteht, die bei der Aufbereitung des SiO»-

haltigen Materials dem SiO,-haltigen Material beigemengt werden.

Verfahren nach Anspruch 21 oder 22, dadurch gekennzeichnet, dass
ein SiO,-Wasser-Gemisch verflussigt wird, vorzugsweise in einer Duse,
besonders bevorzugt mit einer rotierenden Walze umfassend eine Vielzahl von

Noppen an deren Oberflache.

Verfahren nach einem der Anspruche 21 bis 23, dadurch gekennzeichnet, dass
Scherkrafte in das SiOj-haltige Material eingebracht werden, wobei sich das
SiOz-haltige Material dadurch verflussigt und dazu vorzugsweise ein Teil der

Vorrichtung gedreht wird, insbesondere die Walze.



PCT/EP2012/052448

WO 2012/113672

11

Figur 1
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