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ИНДУКЦИОННАЯ ПЛАВКА
И РАФИНИРОВАНИЕ КРЕМНИЯ

В СЕКЦИОННОМ КРИСТАЛЛИЗАТОРЕ

В. А. Шаповалов, И. В. Шейко, Ю. А. Никитенко,
В. В. Якуша, В. В. Степаненко

Представлены результаты исследований возможности плавки кремния в проходной кристаллизатор при индукцион-
ной плавке в секционном кристаллизаторе. Исследованы закономерности процесса плавления, подачи шихты и
вытягивания слитка. Исследована возможность рафинирования металлургического кремния от бора в процессе
переплава.

Presented are the results of investigating the possibility of silicon melting into through-type mould during induction
melting in a sectional mould. Regularities of process of melting, charge feeding and ingot withdrawal were studied. The
possibility of refining of metallurgical silicon from boron during remelting was  investigated.
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Большинство разработок альтернативных источни-
ков энергии на основе преобразования солнечного све-
та используют в качестве активного элемента крем-
ний. Как правило, это чистый кремний (6…8 N),
который получил название в условной градации
solar grade silicon (SоG—Si). Прямой стадии полу-
чения кремния такой чистоты в настоящее время
практически не существует. Поэтому в производ-
ство вовлекается более дорогой кремний электрон-
ного качества (9…11 N), который разбавляется очи-
щенным металлургическим кремнием (99,95 %).
Высокая цена электронного кремния обусловлена
сложностью его производства, основанного на хлор-
силановой технологии очистки.

Современные попытки усовершенствования и
оптимизации такого процесса очистки пока не при-
несли значительного удешевления кремния, поэто-
му в ближайшее время солнечная энергетика не смо-
жет эффективно конкурировать с традиционными
производителями электроэнергии.

К тому же, после очистки кремния требуется
дополнительный переплав для выплавки слитка,
пригодного для изготовления пластин фотоэлект-
ропреобразователей (ФЭП). Для ФЭП может при-

меняться как монокристаллический кремний, так и
поликристаллический. При выращивании монок-
ристаллического кремния используют способ вытя-
гивания из расплава (метод Чохральского) на преци-
зионном оборудовании с малой производитель-
ностью. ФЭП на основе поликристаллического крем-
ния хоть и имеет меньший КПД, по сравнению с мо-
нокристаллическими, но технология выплавки по-
ликристаллического кремния намного дешевле [1, 2].

Наличие в металлургическом кремнии большого
количества вредных примесей не позволяет исполь-
зовать его при изготовлении ФЭП. Поэтому для
современной промышленности представляет боль-
шой интерес производство чистого кремния мало-
стадийными процессами, обеспечивающими прием-
лемую чистоту материала и заданную форму слит-
ка. Самой трудно удаляемой и вредной примесью
является бор, предельная концентрация которого в
SoG—Si не должна превышать 0,3…0,4 ppmw.

Наилучшие результаты по удалению бора из
расплавленного кремния получены при обдуве рас-
плава увлажненным аргоном или водяным паром
[3, 4]. Поэтому совмещение процессов непрерывно-
го выращивания слитков кремния и его рафиниро-
вания от вредных примесей является перспектив-
ным направлением в создании новых технологий
производства кремния.
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Основную долю поликристаллического кремния
для производства ФЭП выплавляют в виде слитков
квадратного сечения в тиглях с покрытием из SiO2,
Si3N4, SiC. Такие печи оснащены резистивным гра-
фитовым нагревателем, внутри которого размеща-
ют тигель с шихтой. Слиток в сечении представляет
собой квадрат, причем высота слитка намного мень-
ше ширины сечения [5]. Также в процессе плавки
может происходить дополнительное рафинирова-
ние шлаками, газовыми реагентами, вакуумирова-
нием. Возможность перемещения тигля позволяет
осуществлять направленную кристаллизацию. Од-
нако объем переплавляемого кремния остается ог-
раниченным.

Главной отличительной особенностью кремния,
в сравнении с большинством других элементов (ме-
таллов), является его обратный коэффициент рас-
ширения, т. е. при затвердевании кремниевого слит-
ка происходит его расширение, что приводит к зак-
линиванию.

В данной работе предложено для непрерывной
плавки кремния использовать секционный кристал-
лизатор и высокочастотный нагрев. Особая конс-
трукция кристаллизатора, в котором ламели имеют
степень свободы и закреплены на водяном коллек-
торе консольно, позволяет скомпенсировать расши-
рение кремниевого слитка при кристаллизации.

Особенностью индукционной плавки в секционном
кристаллизаторе является образование купола рас-
плава, который позволяет полностью избежать контак-
та жидкого кремния со стенкой кристаллизатора [6].

Опытные плавки выполняли в кристаллизаторе
диаметром 58 мм. В качестве источника питания
использовали генератор мощностью 100 кВт с час-
тотой тока 66 кГц. Во всех экспериментах перед
плавкой камеру дважды «промывали» аргоном, т. е.
вакуумирование чередовали с заполнением аргоном
до заданного давления.

Поскольку кремний в твердом состоянии имеет
высокое электрическое сопротивление, то при по-
мещении в электромагнитное поле в нем наводятся
слабые токи, недостаточные для нагрева и расплав-
ления мелкой шихты. Эта проблема может быть ре-
шена либо путем длительной выдержки (6…12 мин)
с медленным нагревом крупного и монолитного кус-
ка кремния, либо с использованием других способов
интенсификации нагрева шихты.

Рис. 1. Слиток кремния после переплава при ИПСК на графи-
товой подложке

Рис. 2. Плавление порции досыпанной шихты с образованием
купола расплава; 1—6 – процесс расплавления кремния

Рис. 3. Слиток кремния, выплавленний при ИПСК с вытягива-
нием

Рис. 4. Плавка кремния при ИПСК в разреженной атмосфере
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На первом этапе исследований для нагрева ших-
ты под нее, т. е. на дно кристаллизатора, помещали
графитовую подложку (шайбу). Графит, находя-
щийся немного ниже зоны индуктора, но в зоне
воздействия поля, нагревается значительно быс-
трее, что в дальнейшем приводит к дополнительно-
му разогреву кремния. При достижении высоких
температур (1200…1300 °С) он сам начинает ин-
тенсивно разогреваться под действием поля, а при
появлении очагов жидкой фазы процесс плавления
охватывает весь объем шихты на высоте индуктора.
В результате проведенных экспериментов был вып-
лавлен слиток с плотной и однородной структурой
(рис. 1).

Следующим этапом стало исследование возмож-
ности вытягивания слитка во время плавки с однов-
ременной досыпкой шихты. Предварительно из-
мельченный кремний (фракцией 3…9 мм) через ке-
рамическую трубку дозатора подавался непосредс-
твенно на купол расплавленной ванны (рис. 2). В
процессе досыпки и плавления шихты осуществля-
ли дискретное вытягивание слитка вниз со средней
скоростью около 1,5 мм/мин. Вытягивание проис-
ходило за счет жесткого соединения графитовой
подложки со штоком механизма вытягивания. Бла-
годаря хорошей смачиваемости расплавленный
кремний прочно сплавляется с графитовой подлож-
кой, образуя промежуточные соединения карбида
кремния. В результате был выплавлен слиток дли-
ной примерно 100 мм (рис. 3).

Далее проводили эксперименты по изучению
возможности рафинирования кремния в вакууме и
при обдуве газообразными реагентами. При плавке
в разреженной атмосфере (остаточное давление сос-
тавляло 5⋅102 Па) (рис. 4) хорошо видно, как с
поверхности ванны удаляются легколетучие соеди-
нения. При плавке с более глубоким разрежением
наличие летучей взвеси в камере и неизолирован-

ного индуктора приводило при продолжительной
плавке к электрическим пробоям на токоподводах.

Кремний в твердом состоянии является слабо
электропроводным и для его нагрева в индукцион-
ном поле использовали графитовую подложку. Од-
нако прямой контакт углерода с расплавленным
кремнием вызывает образование карбидов, что не-
гативно сказывается на его конечном качестве.

Решением этой проблемы стало создание верх-
него графитового «нагревателя», не контактирую-
щего с жидким кремнием (рис. 5). Нагреватель,
находясь в зоне воздействия высокочастотного
электромагнитного поля индуктора, выполняет од-
новременно три функции. На начальной стадии он
способствует более интенсивному нагреву кремни-
евой шихты за счет теплового излучения, а в про-
цессе плавки и рафинирования осуществляет до-
полнительный нагрев газового реагента для интен-
сификации реакций и предотвращения захолажи-
вания ванны расплава.

На заключительной стадии плавки разогретая
графитовая часть способствует обогреву головной

Рис. 5. Общий вид (а) графитового нагревателя и схема его применения (б): 1 – графитовый нагреватель; 2 – газовый канал;
3 – расплав кремния; 4 – секционный кристаллизатор; 5 – индуктор

Рис. 6. Графитовый нагреватель в процессе плавки и обдува
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части слитка, обеспечивая направленную кристал-
лизацию вверх. Таким образом, сокращаются нап-
ряжения в слитке и расплав при затвердевании вы-
давливается вверх.

Конструкция представляет собой графитовое те-
ло, свободно входящее в кристаллизатор, на ниж-
нем торце которого имеются прорези и отверстия
газовых каналов. Наличие прорезей обусловлено
особенностями индукционного нагрева, при кото-
ром токи протекают в поверхностном слое. В ре-
зультате разделения на сектора в этих секциях ин-
дуцируются отдельные кольцевые токи, что обеспе-
чивает равномерный нагрев всего графитового тела
(рис. 6).

В качестве реагента использовали увлажненный ар-
гон с массовой долей влаги примерно 1,2 % (0,04 г/мин)
с общим расходом газовой смеси 4 л/мин. Предва-
рительные анализы изменения концентрации бора
проводили методом масс-спектрометрии тлеющего
разряда (GDMS) на приборе «Element GD» (Ther-
mo Fisher Scientific, Germany). Перед исследовани-
ем поверхностные загрязнения образцов удалялись
ультразвуковой обработкой в растворе ацетона с
последующим высушиванием в потоке азота при
комнатной температуре. Далее поверхностный слой
очищали путем распыления в течение 10 мин со
средней скоростью распыления 20 нм/с. Таким об-
разом, анализ начинался с глубины приблизительно

12 мкм от поверхности. Исследования показали
снижение содержания бора в кремнии на 4 ppmw
при обдуве увлажненным аргоном в течение 15 мин
(рис. 7).

Проведенные исследования показали принципи-
альную возможность применения индукционной
плавки в секционном кристаллизаторе и рафиниро-
вания металлургического кремния. Дальнейшие
изучение и усовершенствование представленной
технологии с применением комбинированной ин-
дукционной плавки в секционном кристаллизаторе
и рафинированием жидкого кремния может быть
перспективным и для промышленного производства
слитков кремния качества «SoG—Si».
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Рис. 7. Зависимость концентрации бора от времени выдержки
при обдуве увлажненным аргоном

Международная конференция «Ti-2013 в СНГ»

 Май 2013, г. Донецк, Украина

Проведение очередной ежегодной международной конференции «Ti-2013 в СНГ» запланировано  в мае
2013 г. в Донецке (сроки уточняются).

28


