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Relatério Descritivo da Patente de Invengdo para "METODO
PARA A PRODUGAO DE SILICIO DE ALTA PUREZA".

Esse pedido reivindica a prioridade ao pedido de patente japo-
nés No. 2005-062560, depositado no Japao em 7 de margo de 2005 e pedi-
do de patente japonés No. 2006-034362, depositado no Japao em 10 de fe- -
vereiro de 2006, os conteudos inteiros do qual sdo aqui incorporados por
referéncia.

Antecedentes da Invencao

Campo da Invencéo
A presente invengado refere-se a um metodo para a producao de

silicio de alta pureza. O silicio de alta pureza é usado para uma bateria solar.

Descricdo da Técnica Relacionada

Quanto ao silicio a ser usado para uma bateria solar, a pureza
tem que ser 99,9999 % em massa ou mais, cada uma das impurezas metali-
cas no silicio nao pode ser maior db que 0,1 ppm em massa. Especialmente,
a impureza do boro (B) ndo pode ser maior do que 0,3 ppm em massa. Em-
bora o silicio feito pelo processo Siemens, que é usado para um semicondu-
tor, possa satisfazer as exigéncias acima, o silicio ndo é adequado para uma
bateria solar. Isso é devido ao fato que o custo de fabricagdo do silicio pelo
processo Siemens é alto enquanto é necessario que uma bateria solar seja
de baixo custo.

Varios métodos foram apresentados de modo a produzir silicio
de alta pureza em um baixo custo.

O processo de solidificagdo unidirecional do metal de silicio é
bem conhecido hd um longo tempo. Em um tal proceéso, metal de silicio.
fundido é solidificado de modo unidirecional para formar um silicio com fase
sélida mais purificado utilizando a diferenga na solubilidade das impurezas
entre a fase solida e a fase liquida. Um tal processo pode ser efetivamente
usado para purificar silicio de uma variedade de impurezas metalicas. Entre-
tanto, esse métho nao pode ser usado para purificar o silicio do boro por-
que a diferenga na solubilidade do boro entre a fase sdlida e a fase liquida é

muito pequena para purificar o silicio do boro.
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O processo de fusdo a vacuo do silicio € também bem conheci-
do. Esse processo remove as impurezas de baixo ponto de ebuli¢do do sili-
cio mantendo o silicio fundido em um estado de vacuo, e é efetivo para re-
mover impurezas do carbono do silicio. Entretanto, esse método ndo pode
ser aplicado para purificar o silicio do boro porque o boro no silicio fundido
nao forma normalmente uma substancia com um baixo ponto de ebuligao.

Como mencionado acima, o boro tem sido um componente pro-
bleméatico porque o boro no silicio vé a impureza mais dificil de remover e a-
inda afeta grandemente a propriedade elétrica do silicio. Métodos para os
quais a finalidade principal é remover boro do silicio sdo revelados como
segue.

JP56-32319A revela um método para limpar o silicio por &cido,
um processo de fusdo a vécuo para silicio e um processo de solidificagao
unidirecional para o silicio. Adicionalmente, essa referéncia revela um meto-
do de purificagao .usando escoria para remover o boro, onde as impurezas
migram do silicio para a escoria, que é colocada no silicio fundido. Na refe-
réncia de patente JP56-32319A, a razdo de divisdo do boro (concentragao
de boro na escoéria/concentragdo do boro no silicio) € 1,357 e a concentra-
¢&o obtida de boro no silicio purificado é 8 massa ppm usando escéria inclu-
indo (CaF2 + CaO + SiO,). Entretanto, a concentragéo do boro no silicio puri-
ficado ndo satisfaz a exigéncia do silicio usado para baterias solares. A puri-
ficagdo da escoria revelada ndo pode melhorar industrialmente a purificagdo
do silicio do boro poque a matéria-prima comercialmente disponivel para a
escéria usada nesse método sempre contém boro na ordem de varios ppm
por massa e o silicio purificado inevitavelmente contém o mesmo nivel de
concentra¢ao de boro como na escoria a menos que a razéo de divisdo seja
suficientemente alta. Conseqiientemente, a concentragdo do boro no silicio
purificado obtido pelo método de purificagdo da escéria é na melhor das hi-
poteses cerca de 1,0 massa ppm quando a razao de particdo do boro é 1,0
ou semelhante. Embora seja teoricamente possivel reduzir a concentragdo
do boro pela purificacdo das matérias-primas para a escoria, isso néo € in-

dustrialmente possivel porque é eco'nomicamente irracional.



10

15

20

25

30

JP58-130114A descreve um método de purificagdo da escoria,
onde uma mistura de silicio bruto moido e escéria contendo 6xidos de metal
de terra alcalina e/ou 6xidos de metal alcalino séo fundidos juntos. Entretan-
to, a concentragdo minima de boro do silicio obtido é 1 massa ppm, que nao
é adequado para uma bateria solar. A'lém disso, é inevitavel que novas impu-
rezas sejam adicionadas quando o silfcio e moidd, o0 que também torna esse
metodo inaplicavel para baterias solares.

A referéncia sem patente, "Shigen to Sozai" (Recurso e Matenal)
2002, vol. 118, p. 497-505, descreve um outro exemplo de purificagdo da
escoria onde a escoria inclui (Na,O + CaO + SiOy) e a razdo de divisdo ma-

xima do boro é 3,5. A razdo de divisdo de 3,5 é o valor mais alto revelado no

‘passado, entretanto, essa purificagdo da escéria é ainda inaplicavel em bate-

rias solares considerando o fato da concentragdo do boro na matéria-prima
praticamente disponivel da escoria. |

v Como mencionado acirﬁa, métodos convencionais de purificagao
de escdria, que falham em obter uma razéo de d_iviséd alta praticamente dis-
ponl’vel do boro, ndo sao adéquados para obter silicio Gtil em uma bateria
solar. A razao porque a razao de divisdo do boro, quando purificando silicio
do boro, tende a ser pequena équeo SI|ICIO é oxidado tao facilmente quanto
o boro. Nos métodos de purificagdo da escéria, o boro no silicio tende a ser
nio oxidado e o boro ndo oxidado é dificilmente absorvido na escéria. O mé-
todo de purificagéo da escéria é amplamente usado para remover boro do

aco porque o boro é de longe mais facilmente oxidado do que o ago. Por

* causa da diferenca essencial nas propriedades entre o ago e o silicio, a téc-

nica de purificacdo da escdria na industria do ago nao pode snmplesmente
ser aplicada péra remover boro do silicio. |

Métodos combinando purificagdo convencional da escoéria e ou-
tros métodos sdo apresentados. ‘

JP 2003-12317A revela um outro método de purificagdo. Nesse
método, fluxos tais como Cao, Ca03 e Na,O sao adicionados no silicio e
eles sdo misturados e fundidos. A seguir, 0 sopro de gas oxidante no silicio

fundido resulta na purificacdo. Entretanto, o silicio purificado por esse méto-
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do tem uma concentragdo de boro de cerca de 7,6 ppm em massa, 0 que
ndo é adequado para uso em uma bateria solar. Além do mais, é dificil, de
um ponto de vista da engenharia, soprar gas oxidante de maneira estavel no
silicio fundido em baixo custo. Portanto, o método revelado em JP2003-
12317A nao é adequado para a purificagdo do silicio. '

USP 5.972.107 e USP 6.368.403 revelam métodos para a purifi-
cagdo do silicio do boro onde um magarico especial € usado e o vapo_r'd.e
agua e SiO; sao supridos além'db oxigénio e hidrogénio e CaO, BaO e/ou
CaF; para o silicio fundido.

As tecnologias em USP 5.972.107 e USP 6.368.403, que exigem

ndo somente equipamentos onerosos tal como um magarico especial, mas

também operacdo complicada, sdo dificeis de implementar de um ponto de
vista industrial. '

As tecnologias convencionais mencionadas acima podem ser
classificadas em duas categorias. A primeira categoria inclui métodos onde a
escoria sozinh.a é suprida sobre o silicio fundido (revelado em JP56-32319A
e JP58-1301 14A a'seguir citado como "método simples de purificagao da
escoria"). A segunda categoria inclui métodos onde um gas oxidante é con-
tatado com o silicio fundido e escéria e/ou matérias-primas da escéria tal
como SiO, sdo supridas sobre o silicio fundido (revelado em JP2003-
12317A, USP 5.972.107 e USP 6.368.403, a seguir citado como "método
complexo de purificagio da escéria"). Os presentes inventores apresentaram
um outro método para purificar o} silfcio do boro em WO2005/085134A1.
Sumario da Invengéo - ,

Um obijetivo da presente invengéo é prover um método de pro-

dugéo de silicio de alta pureza em uma maneira simples em baixo custo,
purificando o silicio bruto das impurezas, particularmente boro, até um nivel
util para baterias solares. '

Os presentes inventores projetaram as seguintes solugbes de-
pois de estudar a produgéo do silicio. |

Uma primeira modalidade ¢ um método para a produgéo de sili-

cio de alta pureza compreendendo: preparar silicio fundido, preparar uma



10

15

20

25

30

escéria, colocar o silicio fundido e a escéria em contato um com o outro €
expor pelo menos a escoéria a pressao de vacuo.

Uma segunda modalidade é um método para a produgéo de sili-
cio de alta pureza compreendendo: preparar o silicio fundido, preparar uma
escdria, colocar o silicio fundido e a e'scéria em contato um com 6 outro, se- -
parar a escoéria do silicio fundido, expor a escoria a pressao de vacuo e colo-
car o silicio fundido e a escéria exposta a pressdo de vacuo em contato um
com 0 outro.

Uma terceira modalidade ¢ um método de acordo com a primeira
modalidade ou a segunda modalidade, também compreendendo: prover um
agente oxidante junto com a escéria para o silicio fundido.

Uma quarta modalidade é um método de acordo com a terceira
modalidéde, onde o agente oxidante é provido de modo a contatar direta-
mente o silicio fundido. |

Uma quinta modalidadé ¢ um método de acordo com a primeira
modalidade ou a segunda modalidade, no qual a press&o do vacuo varia de
1,02 kgf/m? (10Pa) a 1019,7 kgf/m? (10.000Pa).

~ Uma sexta modalidade ¢ um método de acordo com a terceira
modalidade, no qual o agenie oxidante € um material bompreendendo como
um compone'nte primario pelo menos um dos materiais seguintes: hidrato de |
carbonato de metal alcalino do carbonato de metal alcalino, hidréxido de me-
tal alcalino, carbonato de metal de terra alcalina, hidrato de carbonato de
metal de terra alcalina ou hidroxido de metal de terra alcalina; e um metodo
de acordo com a quarta modalidade, onde o agente oxidante é um material
compreendendo como um componente primario pelo menos um dos seguin-
tes materiais: carbonato de metal alcalino, hidrato de carbonato de metal
alcalino, hidroxido de metal alcalino, carbonato de metal de terra alcalina,
hidrato de carbonato de metal de terra alcalina ou hidréxido de metal de terra
alcalina. |

Uma sétima modalidade é um método de acordo com a terceira
modalidade, no qual o agente oxidante € um material compreendendo como

um componente priméario pelo menos um dos seguintes materiais: carbonato
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de sodio, carbonato de potassio, carbonato de hidrogénio sédio, carbonato
de hidrogénio potéssio, carbonato de magnésio, carbonato de calcio, hidrato
de cada um dos carbonatos acima, hidrato de magnésio ou hidrato de calcio,
e um método de acordo com a quarta modalidade, no qual o agente oxidante
é um material compreendendo como um componente primario pelo menos
um dos materiais seguintes: carbonato de sc’)dio,'carbdnato de potassio, car-
bonato de hidrogénio sédio, carbonato de hidrogénio potassio, carbonato de
magnésio, carbonato de calcio, -hidrato de cada um dos carbonatos acima, -
hidrato de magnésio ou hidrato de calcio.

O método da presente invengao pode reduzir a concentragéo de
boro do silicio para 0,3 ppm em massa ou menos, de modo a ficar disponivel
para uma bateria solar, sem usar equipamento oneroso tais como um dispo-
sitivo de plasma ou um dispositivo de sopro de gas. Além disso, o uso da’
combinagio da presente inveng¢do e um processo convencional de solidifica-
cdo unidirecional ou um processo convencional de fuséo a vacuo pode pro-
ver silicio disponivel como uma matéria-prima para uma bateria solar com
alta qualidade e baixo custo.

Breve Descricdo dos Desenhos
A figura 1 é um diagrama esquematico mostrando a primeira

modalidade da invengao.
A figura 2 é um diagrama esquematico mostrando a segunda

modalidade da inveng&o.

A figura 3 é um diagrama esquematico mostrando parte da ter-
ceira modalidade da inveng&o. ‘

A figura 4 é um diagrama esquematico mostrando a terceira mo-
dalidade da invengao. _

A figura 5 é um diagrama esquematico mostfando uma maneira
mecdnica de aplicacdo de pressdo de vécuo usada na invengao.

A figura 6 é um gréfico mostrando a relagéo entre a taxa de va-
porizac¢do do boro e a presséo de vacuo.

A figura 7a é um diagrama explicativo provendo uma ilustragéo

de uma mistura de escodria e agente oxidante sobre o silicio fundido.
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A figura 7b é um diagrama explicativo provendo uma outra ilus-
tracdo de uma mistura de escoria e agente oxidante sobre o silicio fundido.

A figura 7c é um diagrama explicativo prpvendo uma ilustragao
do agente oxidante colocado na escoria sobre o silicio fundido.

Modalidades Preferidas da Invencéo
Como descrito acima, tecnologias convencionais de purificagao

da escoria podem ser classificadas em duas categorias, isto €, uma primeira
categoria ou método simples de purificagdo da escoria onde escoria somen-
te ¢ suprida para o silicio fundido e segunda categoria ou método complexo
de purificagdo da escoria onde gés oxidante é usado jUhto com a escéria. O
método da presente i'nvengéo ¢é caracterizado pelo fato de que o boro é re-
movido do silicio executando a purificagdo da escéria sob condigdes de va-
cuo, que ndo pode ser classificado em qualquer uma das categorias conven-
cionais. Embora o processo de fusdo a vécud mencionado acima seja co-
nhecido, onde impurezas, tal comd fésforo, sdo removidas pela vaporizagdo
do silicio mantendo o silicio fundido em um estado de véacuo, o processo de
fusdo a vacuo nao usa escoria.

| ~ Na purificagao convencional da escéria, foi suposto que o boro
na escoria n&o tem mudangas quimicas adicionais a despeito da sua forma
como boro elementar ou 6xido de boro. Na premissa acima, a seguinte con-
clusdo é feita. Isto é, comparando a estabilidade termodinémica entre o boro
(forma elementar, forma de éxido ou outra forma de composto do boro) no
silicio, boro (forma elementar, forma de 6xido ou outra forma de composto
do boro) na escoria e gas de composto do boro, se o gés do Composto do
boro é mais estavel do que o boro no silicio, o boro pode ser removido pela
vaporizagdo do silicio. Ao contrario, se o boro na escéria é mais estavel do
que o boro no silicio, o boro migra do silicio para a escoéria. Consequente-
mente, quando o boro no silicio migra para a escoria sem ser vaporizado, é
concluido que o boro na escéria é mais estavel do que o gas do composto
do boro e assim € muito mais dificil para vaporizar do que o boro no silicio.
Desde que ndo existe exemplo relatado que o boro no silicio é removido do

silicio usando um processo de fusdo a vacuo, foi assumido que o boro na
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“escoria ndo pode ser vaporizado sob estado de vacuo. Em vista disso, o tra- -

tamento a vacuo da escéria nunca foi realizado.

Os presentes inventores verificaram que um composto de boro
vaporizavel (um material de baixo ponto de ebulicdo) pode ser formado na
escoria quando o boro na escoria é quimicamente alterado. Na presente in-
vencdo, a evaporagdo do composto do boro formado na escoria pode ser
acelerada com base no fato mencionado acima, mantendo a escoéria sob urh
estado de vacuo. A medida que o' contetido de boro na escéria é reduzido,
quando o composto de boro na escéria é vaporizado, o boro no silicio migra
para a escoria de acordo com a taxa de divisdo do boro. Como um resultado,
o conteddo de boro no silicio pode ser reduzido.

Um exemplo mais especifico ¢ descrito abaixo. A purificagao da
escéria é realizada com relacédo ao silicio fundido com carbonato de sédio
nele que é coberto com uma escdria com base em uma escéria de SiOa.
Depois que 0 bord no silicio migra para a escoéria na forma de boro elemen-
tar e/ou éxido de boro, entdo o boro elementar e/ou oxido de boro é quimi-
camente alterado para um material com baixo ponto de ebulicao. c_ontendo
boro. Tal material de baixo ponto de ebuli¢gao inclui compostos compreeh-
dendo boro e oxigénio e/ou boro, oxigénio e sddio e é caracterizado por ser
facilmente vaporizado e removido da escoria. Isto €, na escoria em alta tem-
peratura, esse composto de baixo ponto de ebulicao contendo boro tem uma
pressdo de vapor muito mais alta do que o 6xido de boro normal. Portanto,
ao ser formado na supérficie da escéria, o material com baixo ponto de ebu-
licdo contendo boro é vaporizado. Entretanto, desde que a escoéria é geral-
mente altamente viscosa, 0 material com baixo ponto de ebulicao formado
na escoria (ndo na superficie) forma microbolhas e ¢ dificilmente separado
da escoria. Essas microbolhas frequentemente contatavm o silicio fundido
pela agitagdo da escoria durante o processo de purificagdo e dissolvem no
silicio. Portanto, a taxa de vaporizagdo do boro da escoria é contida na pres-
sdo atmosférica. Na presente invengdo, manter a escoria sob um estado de
vacuo amplia as bolhas do material com baixo ponto de ebuligdo contendo

boro na escéria. Assim, as bolhas do material de baixo ponto de ebuligao



10

15

20

25

30

alcangam facilmente a superficie da escéria e sdo separadas da escéria.
Como um resultado, a taxa de vaporizagéo do boro da escoria aumenta, o
que pode ser esperado de acordo com a presséo de vapor inerente do mate-
rial com baixo ponto de ebulicdo contendo boro. A medida que a pressio ao
redor da escoria diminui, a probabilidéde de colisdo entre as moléculas mo-
torizadas e as moléculas do.gas ambiente também diminui. Portanto, a taxa
de vaporizacdo do material com baixo ponto de ebulicao da superficie da
escoria aumenta. . | |

Os presentes inventores também verificaram que quando a puri-
ficagé'o da escéria é realizada colocando um agente oxidante tal como car-
bonato de sdédio diretamente no silicio fundido, uma taxa de divisdo de boro
tdo alta quanto 7-11 pode ser obtida. Silicio de alta pureza com uma concen-
tracdo de boro de 0,1 massas ou semelhante pode ser obtido usando so-
mente o efeito da remocédo pela vaporizagéo,v e pode mais facilmente ser
obtido tirando vantagem de uma alta taxa de divisdo ao mesmo tempo.

Em uma purificagéo convencional da escéria simples, uma gran-
de quantidade de escéria é necessaria para executar a purificacao desde
que a remogao do boro do silicio depende somente da taxa de diviséo de-

terminada pelas propriedades. Em particular, quando a taxa de divisdo é tao

“pequena quanto 1 ou mais ou menos, € teoricamente dificil obter uma con-

centracdo de boro no silicio menor do que essa da escoria. Na presente in-
vengado, desde que o boro na escéria pode ser removido pela vaporizagao
como um composto de boro, nao existe limitagéo inferior da concentragao do
boro no silicio determinada. pela concentragdo de boro da escoria ‘como
mencionado acima. Também, a quantidade de escéria exigida pode ser rela-
tivamente pequena, o que é uma vantagem da presente invengao compara-
da com uma purificagdo simples da escoria.

Em uma purificacdo complexa convencional da escoria, desde
que um magcarico especial é usado,} existem problemas quanto as instala-
cdes de fabricagdo onerosas além das operagoes complicadas. Também,
desde que uma grande quantidadé de gas oxidante tem que ser contatada

com o silicio fundido, é um outro problema ter perda devido ao silicio oxida-
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do, o que diminui o rendimento. Na presente invengéo, entretanto, somente
a escoria é parcialmente exposta a pressao do vacuo, o que ndo exige insta-
lagbes especiais ou outras operagoes complicadas. A perda do silicio oxida-
do é muito pequena devido a auséncia do gas oxidante. Essas sao algumas
vantagens da presente invengdo comparada com a purificagao complexa
convencional da escéria. |

Construcdo do Aparelho |

A construcdo de um aparelho para a primeira modalidade da:
presente invengdo é descrita abaixo com base na figura 1. Esse aparelho é
projetado para acelerar a remogéo do boro pela vaporizagdo da escoria
mantendo todo o forno de purificagéo, incluindo a escéria, em um estado de.
vacuo. Um cadinho 2, colocado em um forno de purificagdo 1, € aquecido
por um aquecedor 3. O silicio fundido 4 é acomodado no cadinho 2 e manti-
do em uma certa temperatura. Um agente oxidante 5 é alimentado através
de um tubo de alimentagéo do agente oxidante 7, e a escéria 6 é alimentada
através de um tubo de alimentagéo de escéria 8 para o silicio fundido 4 no
cadinho 2. Uma reacdo e purificagdo, incluindo remogéo do boro, sao inicia-
das entre o silicio fundido 4, o agente oxidante 5 e a escéria 6. Depois da
alimentacéo do agente oxidante 5 e da escéria 6, uma valvula de fluxo 17 de
um tubo de alimentagédo de gas 10 é fechada e uma vélvula de vacuo 16 de
um tubo de descarga do gas 11 é aberta. A seguir, uma bomba de vécuo 15
¢ acionada para evacuar o gas dentro do forno de purificagao 1. Nesse esta-
do, a purificagdo € realizada e a pressdo dentro do forno é mantida em um
valor preferivel controlando a bomba de vacuo enquanto monitorando um
manémetré 14. Quando o agente oxidante 5 é consumido (pela reagao com
silicio fundido 4 e escoria 6 ou pela vaporiza¢do) e a migragéo do boro para
a escoria 6 esta quase completa, a bomba de vacuo 15 é desligada, a valvu-
la de vacuo 16 é fechada e a valvula de fluxo 17 é aberta para retornar a
pressao interna do forno de volta para a pressdo atmosférica. A escoria e o
agente oxidante restante no silicio fundido 4 sao descarregados‘do cadinho
2 pela inclinagéo do cadinho 2 usando um dispositivo de inclinagdo de cadi-

nho 12 para dentro de um receptor de escoria residual 9. A seguir, o cadinho
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2 é ajustado para a posigéo original e, se necessario, a escoria 6 e o0 agente
oxidante 5 sdo novamente alimentados sobre o silicio fundido 4 e o processo
de purificagéo é repetido.

A construcdo de um aparelho para a segunda modalidade da
presente invengdo é descrita abaixo borh base na figura 2. Esse aparelho é
projetado para acelerar a remogéo do boro da esbéria vaporizando compos-
tos de boro mantendo uma parte da escoria exposta & presséo de vacuo. A
construgdo basica e a operagdo sdo as mesmas como essa na figura 1. Na
figura 2, partes comuns as partes na figura 1 sdo omitidas e estrutu-
ra/mecanismo pelo qual somente a porgdo incluindo a escoria é exposta a
pressdo do vacuo é principalmente revelada. Somente as diferengas da figu-
ra 1 sdo descritas. Com referéncia a figura 2, um copo de vacuo 19 esta lo-
calizado. acima do cadinho 2 no qual silicio fundido 4, um agente oxidante 5
e escoria 6 sdo colocados em camada a partir do fundo sucessivamente em
pressdo atmosférica. O copo de vacuo 19 é abaixado por um mecanismo de
subida e descida 18 para ser colocado dentro da escéria. A seguir a valvula
de fluxo 17 é fechada, a valvula de vacuo 16 é aberta e a bomba de vacuo
15 é aCionada para evacuar o gas dentro do copo de vacuo 19. Somente
uma porcdo limitada da escéria 6 fica exposta a pressao do VAcUo € O res-
tante dentro do forno permanece ém pressao atmosférica. A pressao dentro
do copo de véacuo 19 é monitorada por um mandmetro 14 e a bomba de va-
cuo 15 é controlada para manter a pressdo apropriada dentro do copo.
Quando o agente oxidante é consumido e a migragéo do boro para a escoria
6 esté‘ quase completa, a bomba de vacuo 15 ¢ desligada, a valvula de va-
cuo 16 é fechada e a valvula de fluxo 17 é aberta para retornar a pressao
interna do copo de vacuo 19 para a pressdo atmosférica. A segUir, se ne-
cessario, a escoéria no copo de vacuo 19 é substituida por nova escoria ao
redor do copo e 0 mesmo processo de vacuo é repetido. O processo de des-
carga da escéria € o mesmo que esse descrito com relacdo a figura 1. O
copo de vacuo 19 pode ser feito de carbono reforgado com fibra de carbono
revestido com SiC tendo ambos presséo e resisténcia a corroséo. No caso

onde a parte inferior do copo de vacuo 19 ndo estéa presa no fundo do cadi-
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nho, o nivel da escéria e silicio fundido ¢ elevado dentro do copo de vacuo
19 durante o processo de vacuo e o nivel de fluido fora do copo de vacuo 19
é diminuido. Se a area transversal horizontal do copo de vacuo 19 é relati-
vamente grande comparada com a &rea transversal horizontal do cadinho,
todo o material fora do copo de vacuo é absorvido para dentro do copo de
vacuo, o que pode apresentar problemas. Em vista disso, a area transversal
horizontal do copo de vacuo é preferivelmente um quarto ou menos da se-
¢ao transversal horizontal do cadihho. No caso onde a parte inferior do copo
de vacuo 19 esta firmemente presa no fundo do cadinho, o material fora do
copo de vécuo tem fluxo muito pequeno para dentro do copo de vacuo. As-
sim, nesse caso, a area transversal do copo pode ser a mesma ou menor do
que essa do cadinho. Desde que a taxa de purificagdo do boro aumenta a
medida que a 4rea transversal do copo de vacuo aumenta, a area transver-
sal do copo de vacuo é preferivelmente urh décimo ou mais da area trans-
versal do cadinho. |

Para a terceira modalidade da presente invengdo, uma maneira
onde somente a escéria é independentemente processada a vacuo € descri-
ta. Os exemplos ilustrados pela figura 1 e figura 2 se referem a processos
onde todo o forno é mantido sob presséo de vacuo ou onde um copo de va-
cuo fixado no mecanismo de subida e descida é usado dentro do forno de
purificagdo. Entretanto, se a escéria é separada do silicio, entao a escoria
pode ser muito mais facilmente processada a vacuo. Esse processo é expli-
cado por referéncia a flgura 3 e figura 4. Primeiro, a purificagdo do silicio &
executada usando um forno de aquecimento da figura 3 onde o interior con-
tém gés afgénio em pressdo atmosférica e outras condigbes sao as mesmas
que essas na modalidade usando a figura 1. Segundo, a escoria descarre-
gada dentro do receptor de escoria residual 9 é transportada para fora do
forno através de uma porta 20 no forno de purificagédo 1. Terceiro, a escoria
junto com o receptor de escéria residual 9 € colocada em um forno de aque-
cimento a vacuo 21 e exposta & pressao do vacuo enquanto sendo aqueci-
da. O forno de aquecimento a vacuo 21 pode ser muito menor do que o for-

no de purificagdo 1 desde que o forno 21 € somente para uma pequena
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quantidade de escoria. Quarto, depois que os compostos de boro na escéria
foram suficientemente vaporizados, a escdria junto com o receptor de esco-
ria residual 9 é tirada do forno de aquecimento do vacuo 21. A seguir, aes-
coria é novamente alimentada atraves do tubo de alimentagédo de escéria do
forno de purificagédo 1 usado no estaglo prévio Junto com um agente oxidante
sobre o silicio fundido, que ja foi punﬂcado uma vez no estagio prévio. A se-
guir, 0 mesmo processo que esse descrito na modalidade usando a figura 1
é executado. Nesse caso, as instalagdes de vacuo podem ser muito. com-
pactas desde que somente um pequeno forno de aquecimento a vacuo 21 é
necessario. | | |

Como um outro método para expor a escéria & pressdo do va-
cuo, uma maneira mais mecénica pode ser aplicada. Por exemplo, um me-
canismo. de cilindro de pistdo mostrado na figura 5 pode ser usado. A escoria
fundida 6 é cheia no fundo de um cilindro 23 e um pistdo 22 é inserido de
modo a contatar completamente a escéria 6. A seguir, o pistdo 22 € levanta-
do usando um acionador (ndo mostrado) para prover a pressdo do vacuo
dentro da escéria 6. Desde que a escoria estd em um estado fluido, o interior
da escoria pode ser submetido em média a pressao negativa (pressao abso-
luta). Se forca suficiente é provida para o pistdo, isso leva a uma pressao de
vacuo muito efetiva. O gas gerado da escéria 6 é descarregado por uma'
bomba a vacuo para o exterior através de um tubo de descarga 24 passando
através do pistao 22, de modo que o pistdo 22 pode ser mantido em contato
com a escéria 6. -

Agentes oxidantes: quanto aos agentes oxidantes, quaiquer

agentes oxidantes podem ser usados contanto que eles satisfagcam as con-
dicdes com relagdo a capacidade oxidante, pureza, facilidade de manipula-
cdo e preco. De preferéncia, entretanto, 0 agente oxidante € um material
compreendendo como um componente primario pelo menos um dos materi-
ais seguintes: carbonato de metal alcalino, hidrato de carbonato de metal
alcalino, hldroxndo de metal alcallno “carbonato de metal de terra alcalina,
hidrato de carbonato de metal de terra alcalina ou hidroxido de metal de terra

alcalina. Existem varias razdes porque esses materiais séo preferidos. Pri-
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meiro, eles tém uma grande capacidade oxidante. Segundo, eles contribuem
muito pouco para a contaminagdo do silicio pela dissolu¢do no silicio. Tercei-
ro, eles possuem a propriedade de formagdo estavel da escéria com um bai-
xo ponto de ebulicdo e baixa viscosidade pela reagdo com a escoria, o que
pode tornar facil manipula-los com relagdo a descarga e tratamento do resi-
duo. Quarto, eles tém a capacidade de acelerar a formagéo dos compostos
de boro que sdo facilmente vaporizaveis na escéria. Mais preferivelmente, o
agente oxidante é um material compreendendo como um componente prima--
rio pelo menos um dos materiais seguintes: carbonato de sddio, carbonato
de potassio, carbonato de hidrogénio sddio, carbonato de hidrogénio potas-
sio, carbonato de magnésio, carbonato de célcio, hidrato de cada um dos
carbonatos acima, hidrato de magnésio ou hidrato de calcio. Existem varias
razbes porque esses materiais sdo mais preferidos. Primeiro, esses materi-
ais tém a capacidade de formar uma pelicula de SiO2 na superficie do silicio
fundido, o que inib‘e o contato entre o silicio fundido e a escdria, e esses ma-
teriais formam escoéria e sdo removidos com a escoéria. Segundo, esses ma-
teriais sdo bens produzidos em massa e produtos de alta pureza sao obtidos
com certeza. Os metais de terra alcalina mencionados incluem berilio e
magnésio.

Escéria: quanto a escoria, SiO; tal como areia de silica de alta
pureza sem a contaminag&o do silicio ou Al;O3 tal como alumina de alta pu-
reza sdo materiais de base preferidos. E também preferivel adicionar carbo-
nato de sédio ou semelhante na escoria antecipadamente de modo a mudar

o0 boro para compostos de boro que séo faciimente vaporizados, ou alimen-

tar carbonato de sédio ou semelhante no silicio fundido separadamente da

escoéria para mudar qUimicamente o boro na escéria. Como descrito posteri-
ormente, desde que é preferivel operar a purificagao em uma temperatura
préxima do ponto de ebuligdo do silicio, também é desejavel planejar diminu-
ir o ponto de ebulicdo e a viscosidade da escoéria. Desde que o carbonato de
sédio é capaz de diminuir a viscosidade da escéria, ele pode ser indepen-
dentemente adicionado no SiO,. Ou, é também possivel adicionar aditivos

diferentes de agentes oxidantes. Tais aditivos podem incluir CaO, para obter
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uma taxa de reagdo mais branda para a purificagdo. Quanto a escoria, vidro
de soda de alta pureza comercialmente disponivel pode ser usado depois de
ser moido e aquecido. Quanto a temperatura da escoria, ela deve preferi-
velmente ser 2000°C ou menor em vista do desejo de impedir a contamina-
¢éo do silicio e/ou uma taxa de reagéd excessiva.

Escéria, operacdo de alimentacdo do agente_oxidante: existem

duas maneiras preferiveis para a escdria ser alimentada. Na primeira manei-
ra, a matéria-prima da escoria é misturada e aquecida para formar um mate-
rial fundido ou material no estado vitreo, que é entdo alimentado para o sili-
cio fundido. Na segunda maneira, a matéria-prima da escoria é processada
para formar um sélido granular e a seguir alimentada separadamente de um
agente oxidante. O tamanho do grao do sélido granular preferivelmente varia
de 1 mn’i a 200 mm em vista da antidispersdo e/ou operacionabilidade.
Quanto ao agente oxidante, carbonato de sodio ou semelhante,
um material granular comercialmente disponivel, pode ser usado sem pro-
blemas. Quanto ao tamanho do gréo, ele preferivelmente varia de 1 mm a 50
mm em vista da reatividade e operacionabilidade de alimentagdo. Se uma
reacdo forte pode ser permitida, é possivel aumentar a taxa de reacao pela

alimentagdo do agente oxidante fundido diretamente no silicio fundido depois

-de aquecer o agente oxidante antecipadamente para uma temperatura ligei-

ramente mais alta do que o ponto de ebulicdo. Deve ser observado, entre-
tanto, que o agente oxidante é preferivelmente alimentado em uma tempera-
tura sob sua temperatura de decomposicédo desde que uma maior parte dos

carbonatos alcalinos é decomposta/vaporizada em uma temperatura maior

~do que 1 000°C.

Quanto a relagdo de posigdo entre a escéria alimentada e o a-
gente oxidante alimentado no silicio fundido, € preferivel colocar o agenté
oxidante diretamente sobre o silicio fundido. Desde que o boro no silicio fun-
dido pode ser principalmente oxidado pelo contato direto com o agente OXi-
dante, a area de contato entre o silicio fundido e o agente oxidante é preferi-
velmente tdo grande quanto possivel. A ampliagdo da area de contato pela
agitacdo do silicio fundido pode aumentar a taxa de oxidagao do boro. Foi
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verificado pelos presentes inventores que o boro no silicio fundido € princi-
palmente oxidado pelo contato direto com o agente oxidante e a seguir ime-
diatamente absorvido na escéria como 6xido de boro. Isso prové uma alta
taxa de divisdo do boro. Se a diminuicdo da taxa de reacdo é necessaria por-
que a taxa de reagéo € muito rapida para a operagdo, ndo é necessario colocar
0 agente oxidante sob a escdria. Preferivelmente, o agente oxidante pode
ser alimentado de modo a ser misturado com a escéria (como mostrado na
figura 7a e figura 7b) ou colocado ha escéria (como mostrado na figura 7c).
A escoria e o agente oxidante sendo alimentados juntos significa
que a escdria e o agente oxidante sdo alimentados dentro de um curto inter-
valo de tempo. A 'alimentagéo em um curto tempo de intervalo significa, por
exemplo, que a escoria é alimentada antes que a maior parte do agente OXi-
dante seja consumida (devido & reagao com o silicio fundido e/ou decompo-
sicao/vaporizagdo sob alta temperatura). Mais especificamente, por exemplo,
ndo existe problema se a alimentagéo da escéria inicia dentro de 20 minutos
depois que o agente oxidante de dezenas de kg é inicialmente alimentado.
Atmosfera de operacdo: nas tecnologias cohvencionais_, desde

que a concentragdo do boro na escéria depois da purificagao alcanga uma
concentragdo de equilibrio com essa no silicio fundido, pode ser dificil reutili-
zar a escoéria usada para uma outra purificagdo do silicio. Na presente inven-
¢d0, 0 boro aumentado na escéria pode ser removido da escéria pela vapo-
rizagdo expondo a escéria & pressdo do vacuo. Isso torna possivel reutilizar
a escoria usada e leva a uma redugdo na quantidade total de escoria a ser
usada e uma redugdo no custo de fabricagéo. As condi¢bes da atmosfera de
operagao éem a evacuagdo sdo como segue: uma atmosfera de redugao, tal
como gas hidrogénio, deve ser evitada de modo a néo inibir a oxidagao do
boro no silicio fundido. No caso onde grafita é usada como um cadinho e/ou
um revestimento refratario, uma atmosfera de oxidagéo, tal como ar deve ser
evitada de modo a evitar a deterioracdo do cadinho e/ou do revestimento
refratario pela oxidagdo. Portanto, uma atmosfera de gas inerte, tal como

uma atmosfera de gas argonio é preferida.
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As condicdes da atmosfera de operacdo com a evacuacio sao

como seque: geralmente, gas argdnio é preferivel como um gas atmosférico.
Se a pressdo da operagdo é 10,2 kgf/m? (100Pa) ou menor, ar pode ser dis-
ponivel desde que a influéncia pelo ar é insignificante. A pressao da atmos-
fera de operagao preferivelmente varia de 1,02 kgf/m? a 1019,7 kgf/m? (10 a
10.000Pa). Se a pressao excede 1019,7 kgf/m? (10.000Pa), a taxa de vapo-
rizagdo do boro pode ser diminuida. Entretanto, ainda existe algum efeito
restante em uma pressao que excede 1019,7 kgf/m? (10.000Pa), entdo uma
pressao ligeiramente acima de 1019,7 kgf/m (10.000Pa) pode ser usada por

algumas razdes com relagdo as instalagbes. Em 1,02 kgf/m? (10Pa), 0 au- -

mento da taxa de vaponzag:ao do boro é saturado. Obviamente nao existe
problema no uso de uma pressao menor do que 1,02 kgf/m? (10Pa) quanto &
taxa de Avaporizagéo. Entretanto, uma bomba de vacuo do tipo especial €
necessaria para manter uma tal baixa presséo,vo que leva a um aumento no
custo da fabrica. Também, tal baixa pressao a_plicada quando o silicio fundi-
do e a escoria sdo contatados resulta em uma aceleragdo da reagéo entre Si
e SiO, para gerar uma grande quantidade de gas SiO, o que leva a um ren-
dimenvto de silicio com porcentagem muito baixa. Portanto, a operagdo sob
1,02 kgf/m? (10Pa) é preferiVelmente evitada. '

' Outras condicdes de operacdo: quanto ao cadinho a ser usado, |

a estabilidade contra o silicio fundido e os agentes oxidantes é desejada. Por
exemplo, grafita e/ou alumina podem ser usadas. Um cadinho do qual o ma-
terial pnmano é SiO, pode ser usado de modo a tirar vantagem da purifica-
¢ao do material do cadinho como uma parte da matéria-prima para a escobria.

Quanto a temperatura de operagdo, uma operagao em alta tem-
peratura é preferivelmente evitada tanto quanto possivel em vista da durabi-
lidade e contaminagdo do revestimento refratario. A temperatura do silicio
fundido fica preferivelmente entre o ponto de ebuli¢do do silicio e 2000°C. A
temperatura do silicio obviamente tem que ficar na temperatura do ponto de

ebulicao do silicio ou mais alta.
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Exemplos

Exemplo 1
Um forno como mostrado na figura 1, que é uma modificagdo de

um forno de aquecimento a vacuo geral, € usado como um forno de purifica-
cdo para purificar o silicio. 50 kg de gréo de silicio metalico, dos quais a con-
centragdo de boro é 12 ppm em massa e dos quais 0 diametro médio é 5
mm, $30 acomodados no cadinho de grafita de 500 mm de diametro coloca-
do no forno de purificagdo. O cadi'nho é aquecido para 1500°C em uma at--
mosfera de argdnio e o silicio fundido resultante € mantido. Em um segundo
forno de aquecimento, uma mistura de 20 kg de areia de silica de alta pure-
za, da qual a concentragio de boro é 1,5 ppm em massa € da qual o diame-
tro médio € 10 mm, e 5 kg de carbonato de sédio em pé (Na2COs), do qual a
concentracdo de boro é 0,3 ppm em massa, € acomodada em um Cvadinho
de gkafita e aquecida para e mantida em 1600°C para formar uma escoria. A
seguir, 15 kg de carbonato de sédio em pé (Na,COs) do qual a concentragao
do boro é 0,3 ppm em massa s&o alimentados sobre o silicio fundido no for-
no de purmcagao através de um tubo de alimentagao do agente oxidante, e a
escoria preparada no segundo forno de aquecimento é transportada junto
com o cadinho para o forno de purificagdo e o cadinho é inclinado para ali-
mentar a escéria sobre o silicio fundido através de um tubo de alimentagao
de escoéria. O tempo da alimentagéo do agente oxidante para a alimentagéo
da escéria é cerca de 5 minutos. Depois de terminar a alimentagdo da esco-
ria, o forno de purificagéo é vedado Ve evacuado por uma bomba de vécuo do
tipo de palheta até que a pressdo dentro do forno alcanga 102,0 kgf/m?
(1000Pa). .A temperatura do silicio fundido € mantida em 1500°C e a purifi-
cacao é realizada por'_30 minutos. Durante a purificagdo, o gés dentro do
forno é amostrédo e analisado para verificar que a maior parte do gas con-
tendo Na dentro do forno esta no material com baixo ponto de ebulicao con-
tendo boro, por exemplo, como um composto compreendendo boro e oxigé-
nio e/ou boro, oxigénio e sédio. Depois de terminar a purificagéo, desligar a
bomba de vécuo do tipo de palhetas e retornar a atmosfera dentro do forno

para a pressdo atmosférica inicial de argénio, o cadinho € inclinado para
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descarregar a escéria e o agente oxidante restante para dentro do receptor
de escoria residual e o silicio fundido é amostrado. A amostragem ¢ feita
como segue. Uma extremidade de um tubo de alumina de alta pureza, que é
aquecida para uma temperatura maior do que o ponto de ebuligao do silicio,
é mergulhada no silicio fundido, e 0 sih’cio fundido é sugado através do tubo.
O silicio solidificado formado pela extingdo em uma porgéo ndo aquecida do
tubo é transportado para fora do forno e o silicio solidificado é separado do
tubo de alumina como uma amostra a ser analisada. O peso da amostra €
cerca de 100 g. O método da analise de componente da amostra é a analise
do plasma indutivamente acoplado (ICP), um método que € amplamente u- -
sado na industria. A Seguir, o0 agente oxidante e a escoria s&o alimentados
novamente sobre o silicio fundido para repetir a purificagdo na mesma pres-
sao de \)écuo. Um total de trés purificacdes é realizado. A concentragao do
boro da amostra finalmente obtida é 0,09 ppm 'em massa, 0 que satisfaz as
exigéncias de concentragdo de boro do silicio planejado para baterias sola-

res.

Exemplo 2
Um forno como mostrado na figura 2, que é uma modificagao de

um forno de aquecimento a vacuo geral, ¢ usado como um forno de purifica-

" ¢do para purificar o silicio. O copo de vacuo feito de carbono reforcado com

fibra de carbono revestida com SiC, cujo didmetro é de 300 mm e altura € 1
m, é acoplado em um cilindro pneumético localizado fora dd forno, de modo
que o cdpo de vacuo pode ser movido para cima e para baixo pela operagao ‘
do cilindro pneumatico. O mesmo cadinho, a mesma matéria-prima de silicio

e a mesma escéria sdo preparados e o agente oxidante e a escdria sao ali-

mentados sobre o silicio fundido da mesma maneira como no exemplo 1.

Depois que o copo de vacuo é movido para baixo para prender firmemente
no fundo do cadinho e fixado, uma bomba de vécuo do tipo de palhetas co-

nectada no copo de véacuo através de um tubo é acionada para evacuar 0

interior do copo de vacuo para uma 'presséo de 1019,7 kgf/m? (10.000Pa).

Nessas condigdes, a purificagdo do silicio é executada mantendo a tempera-
tura do silicio fundido em 1500°C por 30 minutos. Depois de terminar a puri-
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ficagdo, desligar a bomba de véacuo do tipo de palhetas e retornar a atmosfe-
ra dentro do copo de vécuo para a pressdo atmosférica inicial de argonio, o
copo de vacuo € movido para cima para ser separado da escéria. A seguir, 0
cadinho é inclinado para descarregar a escéria e .0 agente oxidante restante
para dentro do receptor de escéria residual e o silicio fundido é amostrado. A
amostragem ¢é feita da mesma maneira como no exemplo 1. A seguir, o a-
gente oxidante e a escoéria séo alimentados novamente sobre o silicio fundi-
do para repetir a purificacio na mesma pressdo de vacuo. Um total de trés:
purificagdes é realizado. A concentragéo do boro da amostra finalmente ob-
tida é 0,170 ppm em massa, o que satisfaz as exigéncias de concentragéo de
boro do silicio planejado para baterias solares.
Exemplo 3 |

Um forno como mostrado na figura 3, que € uma modificagédo de
um forno de aquecimento a vacuo geral, é usado como um forno de purifica-
¢ao para purificar o silicio. O mesmo cadinho, a mesma matéria-prima de
silicio e a mesma escéria sdo preparados e 0 agente oxidante e a escoria
s&o alimentados sobre o silicio fundido da mesma maneira como no exemplo
1. A purificagdo do silicio € executada sob uma presséo atmosférica do ar-
gonio e a temperatura do silicio fundido € mantida em 1500°C por 20 minu-
tos. A seguir, o cadinho é inclinado para descarregar a escoéria para dentro
do receptor de escéria residual e a escoria no receptor de escéria residual €
transportada para fora do forno para ser colocada em um outro forno de a-
quecimento a vacuo de tamanho pequeno. O forno de aquecimento a vacuo
de tamanho pequeno, cujo volume interno é 1m?®, tem uma estrutura geral
equipada com aguecimento por resisténcia e conectado em uma bomba de
vacuo do tipo de palhétas. Depois a escéria é mantida em 1500°C por'20
minutos sob uma pressao de vacuo de 10,2 kgf/m? (100Pa) no forno de a-
quecimento a vacuo de tamanho pequeno, a escoéria é alimentada novamen-
te junto com um agente oxidante sobre o silicio fundido previamente puirifi-
cado no forno. A mesma operagdo de purificagéo € repetida trés vezes no
total. A concentracdo do boro da amostra finalmente obtida ¢ 0,12 ppm em

massa, o que satisfaz as exigéncias de concentragéo de boro do silicio pla-
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nejado para baterias solares.

Exemplo 4
Nesse exemplo, todos os parametros sd0 0s mesmos que esses

no exemplo 1, exceto que MgCO; é usado como um agente oxidante. A con-
centragao do boro dé amostra finalménte obtida é 0,2 ppm em massa, 0 que
satisfaz as exigéncias de concentragdo de boro do silicio planejado para ba-
terias solares.

Todas as patentes citadas, publicagdes, pedidos co-pendentes e
pedidos provisérios citados nesse pedido s&o aqui incorporados por referén-
cia. » |

A invencdo sendo assim descrita, sera obvio que a mesma pode

“ser variada em muitas formas. Tais variagbes ndo devem ser consideradas

como um afastamento do espirito e do escopo da presente invengéo, e todas
tais modificagdes como seriam dbvias para .alguém versado na técnica sao

planejadas para serem incluidas dentro do escopo das reivindicagdes se-

guintes.



10

15

20

25

30

REIVINDICAGOES
1. Método para a produgéo de silicio de alta pureza, compreen-

dendo: _

preparar silicio fundido,

preparar uma escoria,

colocar o silicio fundido e a escéria em contato um com o outro e

expor pelo menos a escona a pressao de vacuo.

2. Método de acordo com a reivindicagdo 1, também compreen--
dendo:

prover um agente oxidante junto com a escoria para o silicio
fundido.

3. Método de acordo com a reivindicagdo 2, no qual o agente
oxndante é provndo de modo a contatar diretamente o silicio fundido.

4. Método de acordo com a reivindicagdo 1, no qual a pressao
do vacuo varia de 1,02 kgf/m? (10Pa) a 1019,7 kgf/m? (10.000Pa).

5. Método de acordo com a reivindicagéo.z em que o agente
oxidante é um material compreendendo como um componente primario pelo
menos um material selecionado do grupo consistindo em carbonato de metal
alcalino, hidrato do carbonato de metal alcalino, hidréxido de metal alcalino,
carbonato de metal de terra alcalina, hidrato de carbonato de metal de terra
alcalina e hidréxido de metal de terra alcalina.

6. Método de acordo com a reivindicagdo 3, em que o agente
oxidante é um material'compreendendo como um componente primério pelo
menos um material selecionado do grupo consistindo em carbonato de metal
alcalino, hidrato de carbonato de metal alcalino, hidréxido de metal alcalino,
carbonato de metal de terra alcalina, hidrato de carbonato de metal de terra
alcalina e hidréxido de metal de terra alcalina.

7. Método de acordo com a reivindicagdo 2, em que 0 agente
oxidante é um material compreendendo como um componente primario pelo
menos um material selecionado do grupo consistindo em carbonato de s6-
dio, carbonato de potassio, carbonato de hidrogénio sddio, carbonato de hi-

drogénio potéssio, carbonato de magnésio, carbonato de calcio, hidrato de
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cada um dos carbonatos acima, hidrato de magnésio e hidrato de célcio.

8. Método de acordo com a reivindicagdo 3, em que 0 agente
oxidante é um material compreendendo como um componente primario pelo
menos um material selecionado do grupo consistindo em carbonato de sé-
dio, carbonato de po'téssio, carbonato de hidrogénio sédio, carbonato de hi-
drogénio potassio, carbonato de magnésio, carbonato de calcio, hidrato de
cada um dos carbonatos acima, hidrato de magnésio e hidrato de calcio.

9. Método para a produgdo de silicio de alta pureza compreen-
dendo: |

preparar o silicio fundido,

preparar uma escéria,

colocar o silicio fundido e a escdria em contato um com o outro,

separar a escoria do silicio fundido,

expor a escoria a presséo de vécuo. e

colocar o silicio fundidd e a escoria exposta & pressdo de vacuo
em contato um com o outro.

10. Método de acordo com a reivindicagdo 9, também compre-
endendo: :

' prover um agente oxidante junto com a escdria para 0 silicio
fundido. |

11. Método de acordo com a reivindicagao 10, emque 0 agente
oxidante é provido de modo a contatar diretamente o silicio fundido.

12. Método de acordo com a reivindicagdo 9, em que a pressao
do vécuo varia de 1,02 kgf/m? (10Pa) a 1019,7 kgf/m? (10.000Pa).

| 13. Método de acordo com a reivindicagdo 10, em que o agente
oxidante é um material compreendendo como um componente primario pelo
menos um material selecionado do grupo consistindo em carbonato de metal
alcalino, hidrato do carbonato de metal alcalino, hidroxido de metal alcalino,
carbonato de metal de terra alcalina, hidrato de carbonato de metal de terra
alcalina e hidroxido de metal de terra alcalina.

14. Método de acordo com a reivindicagao 11, em que o agenfe

oxidante é um material compreendendo como um componente primario pelo
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menos um material selecionado do grupo consistindo em carbonato de metal
alcalino, hidrato de carbonato de metal alcalino, hidréxido de metal alcalino,
carbonato de metal de terra alcalina, hidrato de carbonato de metal de terra
alcalina e hidréxido de metal de terra alcalina.

15, Método de acordo com a reivindicagdo 10, em que o agente
oxidante é um material compreendendo como um componente primario pelo
menos um material seleéionado do grupo consistindo em carbonato de s6-
dio, carbonato de potassio, carbohato de hidrogénio sédio, carbonato de hi--
drogénio potassio, carbonato de magnésio, carbonato de calcio, hidrato de
cada um dos carbonatos acima, hidrato de magnésio e hidrato de célcio.

16. Método de acordo com a reivindicagdo 11, em que o agente
oxidante é um material compreendendo como um componente primario pelo
menos um material selecionado do grupo consistindo em carbonato de so-
dio, carbonato de potassio, carbonato de hidrogénio sodio, carbonato de hi-
drogénio potéssio; carbonato de magnésio, carbonato de calcio, hidrato de

cada um dos carbonatos acima, hidrato de magnésio e hidrato de célcio.
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RESUMO
Patente de Invengdo: "METODO PARA A PRODUGAO DE SILICIO DE
ALTA PUREZA".

‘A presente invengdo refere-se a um método para a producéo de
uma grénde quantidade de silicio de alta pureza e baixo custo Gtil em uma
bateria solar. O método inclui as etépas de ‘prepa'rar o silicio fundido, prepa-
rar uma escéria, colocar o silicio fundido e a escéria em contato um com 0

outro e expor pelo menos a escdria a presséo de vacuo.
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