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RESUMEN

La COMISION NACIDMAL DE ENERGIA ATOMICA & INVAF S.E., han
@ncaradoc en forma conjunta la ejecucién de  un programa cuyo
objetivo principal es comtribuir al desarrolle en nuestro pais, de
tecnologias de conversion fotovoltaica de la energia solar en
electricidad que abarque todas la etapas del procesc, desde la
transformacidn de la materia prima requerida para la fabricacisan
de celdas solares, hasta la construccisn de panel®s fotovoltaicos
altamente confiables.

El programa se inicid con la puesta en operacion de un crecedor
Czochralski semliautomatizado gque permite la obtencidn de
monocristales de hasta 4 pulgadas de diametro y es el primero de
®stacs caracteristicas en el pais. Se preszentan ern este trabajo las
dificultades de infraestructura Que demandd su puesta en ocperacidn
¥ e describen los puntos basicos de e=sta tecnologia relacionada
con  un contropl preciso de atmésfera, temperatura y sistemas
mecanicos de desplazamiento y rotacidn de alta sensibilidad.

INTRODUCCION
Actualmente la fabricacisn de dispositivos electrdnicos ¥
celdas solares de conversian fotoveltaica, se realiza

fundamentalmente a partir de silicio; o1 70% de este material de
base es obtenido mediante el método Czochralski. Los trabajios de
J. CZOCHRALSKI en 1917 wversaban en la velocidad maxima de
cristalizacién de algunos metales, pero recién en 1954, fueron
realizadas las primeras aplicaciones industriales en Bell Labs.
por Little ¥ Teal con la fabricacien de monocristales de germanio.
En la actualidad esta tecnologia permite crecer monocristales de
Silicio libre de dislocaciones en diametroe de hasta 21 cm y en
longi tudee de 200 cm.

En la DIVISION EMERGIA SOLAR de la C.N.E.A., se montd vy puso en
operacién un crecedor semiautomatizado que permite la cbtencién de
monocristales de hasta 10 cm de diametro con una carga maxima de &
kg.
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DESCRIPCION DEL PROCESO

Unm horno crecedor Czochralski tipico consta de wuna zona
caliente en la que—se funde el silicio y de sistemas mecanicps de
traccidon wvertical y rotacién tanto del crisol como del lingote en
crecimiento.

La zona de alta temperatura es refrigerada por agua
desmineralizada. El crecimiento debe hacerse en una atmosfera de
argén de alta pureza. La configuracidn de la zona caliente permite
controlar los gradientes de temperatura vy el barrido de flujio de
gas requerido en la camara para mantener la pureza del silicie
ifig. 1). El corazén del horno estd constituido por un resistor de
grafito ultrapuro, dentro del cual =e ubican un susceptor de
grafito que sostiene al crisol de cuarzo (Si02), =l gue a su vez
contendr4a al material a fundir.
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fig.A

Previamente al crecimiento, se limpian las superficies internas
del equipos con solventes ¥y se verifica el nivel de pérdidas en
vacio. Se carga el crisol con piedras de polisilicio de alta

pureza Junto con material dopante. Be coloca la
semilla monocristalina en el mandril de grafito eon la orientacien
cristalina adecuada, ®n nuestro caso (111) (ver +fig.l). Una vesz

cerradoe el horno se hace vacio v s establece el flujo de argén
adecuado para evitar la condensacién de mondsido de silicio vy la
sobresaturacién de oxigenoc en la fundicidn. Luego se comienza a
aumentar la temperatura gradualmente, hasta fundir todo el =silicie
(TF=1420 C). Un circuito de contrel automatico de temperatura
permite establecer la condicion de equilibrio en wvalores adecuados
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prefijades. En este momento se moja la sgmilla an_la_lupsr€!:1p
liquida dm la fundicion v variando la velucxa?u de t:fn:e vartical
v @&l gradiente térmico de la interface udlidc—liqunﬂq, se logra
controlar la velocidad de crecimiento del lingote asi  cpmo  su
diémetro. Durante le primera etapa de urp:imisntp, B rt§k1za un
curllo para as®gurar la obtencidén de Ln cristai: libre de
dislocaciones. Estz procedimiento, gque :anuxstsl #n obtenar
cumlioc cristalinmo de zprox. 2 a 3 mm de dié?etrﬂ Y, 50 mm de
longitud, S8 cONCCR COn el nomore o ticnica de Dash(1939).

Postoriormants s realiza el snsanchamiente del d:ametr?
veriagnde la velocidad de tiraje y temperatura hasta llegar al
wnlsr despsdo. Estz “coronsa" se  termina @n el "hombrc” a parti:-

nl= . E ]

#2l cuzl sp mentisne el fiamgtro dal cristal en +nr@{ au;amﬁ;ic%,
erli EmE LM Cirewicn  elestrdnico gue controla velocidad de tiraje

mose-siurs del horno, =0 bas® a la seial oug un pirsometro
inirar}nja envia d=! seguimiento dei anillo bfillantﬂ o _1a
interface solido-liguido. Una vez crecido, rabiendo consumido
gricticament® todo =i siligio, se termins #l lingote de una manera

‘muave recuciendo generzlments el diametro en  una colay esto

permite no perdar las rceracteristicas estructurales libres d?
defectos gn la wetapa Ffinal (fig. 2. Una wvez separaco B
monoeristal del silicio remanent® del crisol, se lleva a cero la
notencisa entregaca sl resistor ¥y Se esp@ra oue la temperatura
Ea;cxenaa ientaments para abrir el crecedor viirias horas después y
retirar 8! cristal.
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El lingotes de gilicio monocristaling ohtenido debe &er 1 o E E
caracterizado para asegurar sus propiedades fisicas, quimicas vy ?ara U empl azamiento d’hlé_ cnnstru;r?e una _hasu
microestructurales. -Postericrmente se lo mecaniza para obtener al antivibratoria, dado que las oscilaciones mecdnicas LS an Sunlo
final de todo ®] procesa de produccidn, oOoleas de la calidad durante su operacion, pueden inducir duf.;taslen la estructura
requerida. cristalina por agitlc:pnps en la superficie liguida. Esta base

resultd conmstituida por mds de 1 m de hormigon armado apoyado

sobre una cama O® varics materiales de diferentes constantes de
amortiguacién. La potencia eléctrica maxima reguerida es de 1235
kva, para lo cual se instald una linea especial. El equipo es
refrigerado por agua; para ello se disefé un circuito primarioc
cerrado de agua desmineralizada y uno secundaric con agua de linea

El equipo utilizado en sste proyectc e= un crecedor marca 9 _ 2
VARIAN modelo 2648A 2 fabricado =0 lps Estados  Unidos  ge vinculades por un intercambiador de calor.
Morteamérica. ($ig. 3j. Sz lo adguirid uszdo, fusrs de servicio y : Mt ¥ A
fue rescondicicnzdo con  repusstos criginzims vy oEn piozas Se instalaron ademas las caferias de distribucion de argdén de
construides losalmante. alta pureza con disponibilidad para 4 tubos y 2 bombas de vacio,
una para realizar pre-vacio y otra para la purga del flujo de
argén durante @l crecimiento; esta Galtima posee un filtro para
evitar gue el polwvillo de 5i0 la danre. '
o =y Se realizaron pruebas de calentamiento vy desgasaje de las

partes de grafito., La materia prima, polisilicio de grado solar,
s@¢ adguirid en &) exterior.
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El montaje, la puesta a punto del equipo, el dominio de 1la
técnica ¥ la realizacidn de los primeros lingotes, fue llevada a
cabe integramente por personal de la DIVISION EMERGIA SOLAR de la
C.N.E.A. Durante esta primera etapa =e pusieron de manifiesto
algunas limitaciones de infraestructura que se superarian en el
futuro.
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RESULTADDS

Se realizaron % crecimientos hasta obtener un lingote de tamafo
" y aspecto exteriocr de tipo comercial, pudi éndose observar gue
P poses algunas caracteristicas cristalograficas adecuadas ¥

puiel o)
folamre hallandpose las restantes en su etapa de determinacion.
—t _

5

Los crecimientos se realizaron partiendo de piedras de silicio
de grado solar {30-50C ohm-cm). Estas fueron lavadas con
tricloroetileno, acetona ¥ alcohol 5 lusgo decapadas
superficialmente en una solucién de acido fluerhidrico en agua
desmineralizada. Posteriormente fueron secadas con aire caliente.
El mismo tratamiento superficial se hizo a los criseles y a la
=emilla monocristalina (111). Por cada crecimiento se emplearon 3

kg de silicio. En los sucesives crecimientos se fue mejorando el

! { i [ control automitico de temperatura del horno, el flujo adecuado de

i ,—ﬁ B argén y el control automatico de didmetro. En la +fig. 4 se
PO el i i i observan en secusncia algunos de los lingotes obtenidos hasta

llegar a un adecuado control en los ultimos.
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£ Algunos de los crecimientos arrojaron como resultado lingotes

.;9.3 policristalines. Esto opcurrid por la excesiva acumul acidn de
monaxido de silicio, en acuerdo con la literatura sobre el tema.
Este problema se superd por ajuste precisc de las variables que
controlan la atmésfera durante el crecimiento.
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Fig.

Mediante difraceidn 28 rayes X se verificd gque los lingotes
meReEFistalines obtenides, eram de orientacién (111), en la fig. S
58 ve el diafragma de Laue eerrespondiente.
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Por otra parte, s cogmenzd con la determinacidn de la densidad
de dislocaciones en la corona y en el cuello de un lingote & modo
de wverificacién de la técnica de Dash. Fara ello s estan poniendo
a punto técnicas de revelado de pits de dislocaciones vy otros
defectos microestructurales. S¢ observd gque & daro introducideo
por los abrasivos del pulido, es gel tipo de estructuras linesales
de pits superficiales gue enmascaran los gque deben analizarse. los
atagues guimicos empleados son reactivos usuales empleados en la
microelectrénica.

Los primeros lingotes fueron crecidos sin aporte de material
dopante adicional. Se midia la resistividad superficlal de unc de
ellos, hallindose en @&l orden de 20 ohm=ctm.

CONCLUSIDONES

Se wverificd gue para obtener un lingote monocristalino es
importante la limpieza del horno y el adecuado flujo de argén.

Se comprobé que la rotacidén del crisol es necesaris para lograr
una adecuada homogeneizacion de la fundicion y por ende, un
lingote monocristaling perfectaments cilindrico.

Ee wverifict asdemiés gque el crecedor controla automaticamente
hasta 10 cm de diametro si se hace una adecuada eleccian del
"Aumero de crecimiento”, es decir la sensibilidad rcon gQue se
compara la sefal entregada por el pirdmetro que enfoca =1 menisco.

Las velocidades de crecimiento empleadas para lingotes (111} en
nuestra maguina, @stan dentro de los wvalores gue da la
bibliocgrafia.

Cuando las condiciones de limpieza no son adecuadas, a lo sumo
se pusde obtener lingotes policristalinos de granos columnares.

La prosecucidn del presente trabaio estara relacionada con la
introduccidn de dopantes en el material de partida a fin de
obtener lingotes ~ de resistividad prefijada y =& realizaran
crecimigntos a partir de semillas con prientacian cristalografica
{100}, usando también silicio de grado electrdénico.
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