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II.

SACHVERHALT UND ANTRAGE

Die am 11. August 1980 eingegangene und am 11. Mdrz 1981
verbffentlichte europidische Patentanmeldung 80 104 725.9%
mit dar Verdffentlichungsnummer 0 024 614, fir welche die
Prioritidt der Voranmeldung in der Bundesrepublik Deutsch-
land vom 16. August 1979 in Anspruch genommen wird, wurde
durch die Entscheidung der Priifungsabteilung 025 des Euro-
péischen Patentamts vom 28. Februar 1983 zurilickgewiesen.
Der Entscheidung liegen die urspriinglichen 9 Anspriiche zu-
grunde, von denen Anspruch 1 folgenden Wortlaut hat:

"Verfahren zum Reinigen von Rohsilicium fiir die Herstellung
von Solarzellen durch Auslaugen mit einer Sdureldsung, da-
durch gekennzeichnet, daB8 der an sich bekannte chemische

Reinigungsschritt mit einer Vakuumausdampfung bei 1500 bis

6

1700°C unter einem Druck von 10~° bis 1074 bar kombi-

niert wird."

Die Zuiickweisung wird mit mangelnder erfinderischer Tdtig-
keit begriindet.

In der GB-A-874 547 sei u.a. ein Verfahren zum Reinigen von
Rohsilicium durch Auslaugen mit einer SHureldsung und einer
anschlieBSenden Vakuumausdampfung bei Temperaturen oberhalb
von 1410° C (Schmelzpunkt von Silicium) beschrieben. Hier-
von unterscheide sich der Gegenstand des Anspruchs 1, der
ebenfalls ein Verfahren zur Reinigung von Rohsilicium in
zwel Schritten betreffe, nur durch genaue Temperatur- und
Druckangaben. Der Ausdruck Rohsilicium sei nicht niher de-
finiert und konne auch ein mit Metall verunreinigtes Sili-
cium umfassen, wie es gemdB der GB-A-874 547 eingesetzt
werde. Die Bezugnahme auf die "Herstellung von Solarzellen"

in Anspruch 1 konne auch nicht zur Abgrenzung beitragen.

R A



III.

Wenngleich es sich beim Verfahren gemiB GB-A-874 547 um ei-
nen Prozel mit vier Verfahrensschritten handelte, von denen
lediglich die letzten zwei mit dem Gegenstand des Anspruchs
1 identisch sind, so beruhe das Verfahren gemdfB Anspruch 1
gegeniiber dieser Entgegenhaltung nicht auf erfinderischer
Tdtigkeit; denn es sei fiir den Fachmann naheliegend gewe-
sen, diese bekannten Verfahrensschritte mit entsprechender
Wirkung auch auf Rohsilicium anzuwenden, das nicht vorher

durch Umschmelzen in Metall vorgereinigt worden sei.

Aus Hunt, Dow Corning Corp. Quart. Report No. 2
ERDA/JPL/954 559-76/2. Jan. 1977 sei kein Vorurteil gegen
das beanspruchte Verfahren zu entnehmen, weil das dort ver-
wendete Rohsilicium sehr stark verunreinigt (vgl. die Ta-
belle) und daher ohne vorheriges Auslaugep mit Sdure fir

vakuumausdampfung nicht geeignet sei.

Gegen diese Entscheidung vom 28. Februar 1983 richtet sich
die.am 12. April 1983 unter Entrichtung der Beschwerdege-
biihr erhobene Beschwerde, die am 1. Juli 1983 im wesentli-

chen wie folgt begriindet wurde:

Der GB-A-874 547 sei lediglich zu entnehmen, daB dem zu
reinigenden Silicium als metallisches LOsungsmittel zuge-
setztes, bekanntlich leicht sdureldsliches Zink nach abge-
schlossener Umkristallisation durch Sdureeinwirkung wieder
in Losung gebracht werden konne, und daB ggf. verbleibende
Spuren dieses leicht fliichtigen Metalls ({Siedepunkt 906°C)
durch anschliefiende, nicht zwingend vorgeschriebene Vakuum-

behandlung zu entfernen sind.
Demgegeniiber werde nach dem beanspruchten Verfahren Rohsi-

licium, welches einen Siliciumgehalt von liber 95 Gew.—-%

aufweist, ohne weitere MaBnahmen nur durch eine Kombination
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aus Sdure- und Vakuumbehandlung gereinigt.

Die Behauptung der Priifungsabteilung, wonach das von Hunt
verwendete Rohsilicium so stark verunreinigt sei, daB es
ohne vorherige Sdurebehandlung fiir eine Vakuumausdampfung
nicht geeignet sei, werde durch den vorgelegten Versuch
klar widerlegt. Dieses Ergebnis erweise auch die Aussage
von Hunt, wonach Rohsilicium durch Vakuumverdampfung nicht
gereinigt werden kdnne, als eindeutiges Vorurteil.

Die Beschwerdefiihrerin hat zuletzt 8 neue Patentanspriiche
vorgelegt und die Erteilung des nachgesuchten Patents auf

dieser Grundlage beantragt. Danach hat Anspruch 1 folgenden
Wortlaut:

"Verfahren zum Reinigen von Rohsilicium mit einem Silicium-
gehalt von iber 95 Gew.-3% flir die Herstellung von Solarzel-
len durch Auslaugen mit einer Sdurelfsung, d a durch
gekennzediichnet , dag8 dem an sich bekannten
chemischen Reinigungsschritt eine Vakﬁumausdampfung bei
1500 bis 1700°C unter einem Druck von 10™° pis 10™4 bar

vor- oder nachgeschaltet wird."

ENTSCHEIDUNGSGRUNDE

Die Beschwerde entspricht den Artikeln 106 bis 108 und Regel
64 EPU; sie ist daher zulissig.

Die geltende Anspruchsfassung ist in formeller Hirrsicht nicht

zu beanstanden, weil sie in den urspriinglichen Unterlagen

‘ihre ausreichende Stiitze findet. (Anspruch 1 ergibt sich aus

den Anspriichen 1 und 2 i.v.m. Seite 3, Zeilen 22-25 und Seite
4, Zeilen 19-22 der Erstunterlagen. Die Anspriiche 2 bis 8

sind identisch mit den erstoffenbarten Anpriichen 3 bis 9).
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3.

In der Beschreibungseinleiturtg zur vorliegenden Anmeldung
(Seite 2 oben bis Seite 3 oben) wird ausgefithrt, daB8 bereits
Ver fahren zur Reinigung von Rohsilicium durch Behandlung mit
Siuren oder Siurekombinationen bekannt sind. Dabei werden je-
doch nur Reinheitsgrade erzielt, die fiir die Herstellung von
Solarzellen-Silicium entweder noch nicht ausreichen oder
auBerordentlich lange Bearbeitungszeiten erfordern. Ferner
kann gemdB dem Verfahren der DE-A-2 729 464 dieser Sdurebe-
handlung eine Umkristallisationsstufe vorgeschaltet werden,
wobei das Rohsilicium aufgeschmolzen und durch langsame Ab-
kiihlung wieder zum Erstarren gebracht wird.

Es bestand daher ein Bediirfnis fiir ein Reinigungsverfahren
fiir Rohsilicium, welches gegeniiber diesem Stand der Technik
zu erhdhter Reinheit bei vergleichsweise geringen Kosten und

akzeptablen Bearbeitungszeiten fiihrt.

Die Kammer sieht die zuletzt genannte Druckschrift gegeniiber
dem anmeldungsgemiBen Verfahren als ndchstliegenden Stand der

Technik an; denn beide Verfahren sind, ausgehend von Rohsili-

‘cium mit einem Si-Gehalt von iiber 95 Gew.-%, auf das gleiche

Ziel gerichtet, n#mlich die Reinigung von Silicium bis zu ei-
nem Reinheitsgrad, der den Anforderungen an Solarzellen ge-
niigt (vgl. den‘geltenden Anspruch 1 und die o.g. DE-A, An-
spruch 1 i.V.m. Seite 3, Zeilen 5/6). Die von der Vorinstanz
in ihrer Entscheidung ausschlieBlich angezogene GB-A-874 547
liegt schon deshalb weiter vom Anmeldungsgegenstand ab, weil
sie auf die Gewinnung von Silicium mit Halbleiterreinheitr ab-
zielt (vgl. Anspruch 1), die erheblich liber dem Reinheits-
niveau von Solarzellen-Silicium liegt (vgl. die ammeldungsge-
mdBen -Erstunterlagen Seite 1, Zeilen 1-2 v.u. bis Seite 2,

Zeile 5 u. die o.g. DE-A, Seite 3, Zeilen 11-16).
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Dem o.g. nédchstliegenden Stand der Technik gegeniiber ist die
technische Aufgabe, die der - vorliegenden Anmeldung zugrunde
liegt, darin zu sehen, ein weiteres Verfahren zur Reinigung
von Rohsilicium mit einem Si~Gehalt von iliber 95 % bis zum So-
larzelleneinheitsgrad vorzuschlagen, welches bei geringen Ko-

sten eine akzeptable Reinigungsgeschwindigkeit ermdglicht.

Diese Aufgabe wird dadurch geldst, daB man der chemischen
Reinigungsstufe durch Sdurebehandlung eine Vakuumverdampfung
bei 1 500 bis 1 700°C bei 107% pis 107%
nachschaltet.

bar vor- oder

Es ist auch glaubhaft, daB diese Aufgabe in der Praxis geldst
wird; dies ergibt sich zundchst aus- den Tabellen 1 und 2 der
vorliegenden Anmeldung, die die mengenmdfige Abnahme wesent-—
iicher Verunreinigungen am Ende der zweiten Reinigungsstufe
zeigen, vor allem aber aus der Aufschliisselung des Reini-
gungseffekts in den einzelnen Stufen (vgl. die Tabelle auf
Seite 3 der Eingabe vom 8. November 1983).

Ein derartiges Verfahren ist in dem der Kammer vorliegenden

.druckschriftlichen Stand der Technik nicht vorbeschrieben,

also neu. Es ist daher zu priifen, ob dieses auf erfinderi-

scher Tdtigkeit beruht.

Zundchst erhebt sich die Frage, ob der Fachmann auf der Suche
nach einem weiteren Reinigungsverfahren fiir Silicium iber-
haupt die GB-A-874 547 in Betracht gezogen hdtte, zumal diese
- ausgehend von Rohsilicium geringefer Reinheit (mindestens
86 % Si) - auf Silicium besonders hoher Reinheit abzielt und
sich hierzu eines speziellen, vom anmeldungsgemiBen Verfahren
welt abliegenden Konzepts bedient. Dieses bekannte Konzept
beruht darauf, daB die Verunreinigungen des Siliciums beim

Schmelzen mit einem metallischen L&sungsmittel fiir Silicium,
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besonders mit Zink, in dieses Ldsungsmittel libergehen und
beim Abkiihlen der Schmelze bevorzugt zusammen mit dem L&-
sungsmittel auskristallisieren (vgl. Anspruch 1 i.V.m. Seite
2, Zcilen 18-21 und 55-66). Die Verunreinigungen werden dann
anschlieBend mittels Siure zusammen mit dem metallischen L&-
sungsmittel aufgeldst, wobei gereinigtes Silicium in Form von
nadélférmigen Kristallen zuriickbleibt (vgl. Anspruch 4 und
Seite 2, Zeilen 67-72). Ndtigenfalls wird noch das restliche
metallische L&sungsmittel in der Grdfenordnung von hochstens
mehreren hundertstel Prozent durch Erhitzen im Vakuum ent-

fernt (Anspruch 6 i.V.m. Seite 2, Zeilen 62-65 und 85-87).

Diese Druckschrift lehrt demnach die Beseitigung der Verun-
reinigungen des Rohsiliciums durch dessen Umkristallisieren
in einem fliissigen metallischen L&sungsmittel, wobei nach Er-
fiillung der Reinigungsfunktion dieses Ldsungsmittels alle
folgenden Stufen (Sdurebehandlung, Vakuumverdampfung) wiedeF
auf dessen Beseitigung gerichtet sind. Im Hinblick auf den
engen Zusammenhang zwischen dem dort eigens zugesetzten Rei-
nigungsmittel (metallisches LOsungsmittel) und dessen letzt-
endlicher Wiederentfernung durch Vakuumverdampfung ist es
schwer vorstellbar, daB der von der o.g. DE-A ausgehende
Fachmann bei der oben definierten Aufgabenstellung die Bedeu-
tung der im anderen Zusammenhang beschriebenen Vakuumver-
dampfung in ihrer Isolation zur Entfernung der Eigenverunrei-

nigungen des Siliciums erkannt hdtte.

Diese Frage kann indes dahinstehen; denn die Empfehlung von
Hunt in der o.g. Vorverdffentlichung aus dem Jahre }977 hitte
den Fachmann davon abgehalten, die Vakuumverdampfung analog
der letzten Stufe des Verfahrens nach der 1961 erschienenen
0.g. GB-A als erfclgversprechende Methode zur Reinigung von

Rohsilicium anzusehen.
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In dieser umfangreichen Abhandlung, die sich mit der preis-
glinstigen Herstellung von Solarzellen-Silicium in groBen Men-
gen befaft, fihrt Hunt aus, da8 die Reinigung von metallurgi-~
schem Silicium durch Vakuumverdampfung wegen der vOllig nega-
tiven Ergenisse aufgegeben werden sollte (Seite iii, Seite 2,
Absatze 3 und 4, Seite 43, die drei letzten Zeilen und Seite
51 unter c¢). Dabei bedeutet metallurgisches Silicium (MG-Si)
ein Rohsilicium mit 98 % si (vgl. Seite 3, Absatz 3).

Diese Ergebnisse sind in Tabelle 17 (Seite 29) zusammengefalt
und zeigen, daB sich die Reinheit von geschmolzenem MG-Si bei
hoher Temperatur unter Vakuum (ca. 1420°C, 0,3 . 1073, ¢
Std.) in mehr oder weniger diinner Schicht nicht verdndert
(vgl. Seite 28 und 29 unter ). Er empfiehlt daher, Versuche
in diser Richtung nicht forzusetzen (vgl. Seite 29, Zeilen 7
bis 11 nach der Tabelle).

Diese Umstdnde hitten den Fachmann daran gehindert, weitere
Versuche, auch bei noch hdheren Temperaturen und niedrigeren
Driicken ins Auge zu fassen. Uber dieses Vorurteil hat sich
die Anmelderin und Beschwerdefiihrerin hinweggesetzt und dabei
Temperatur- und Druckbedingungen gefunden, die wider Erwarten
Zu einer Verdampfung der Verunreinigungen fiihren und die im
Zusammenhang mit der vor- oder nachgeschalteten bekannten
Reinigungsstufe der SHurebehandlung eine effektive und ko-

stenglinstige Reinigung von Rohsilicium bis zur Solarzellen~
Reinheit ermdglichen.

Das Verfahren nach Anspruch 1 beruht demn%c¢h auf erfinderi-

scher Tatigkeit. Dies gilt auch fiir die von der Patentféhig-
keit des Hauptanspruchs getragenen und auf diesen riickbezo—

genen Unteranspriiche 2 bis 8.
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FORMEL DER ENTSCHEIDUNG

Es wird wie folgt entschieden:

Die Entscheidung der Priifungsabteilung 025 des Europa-

ischen Patentamts vom 28. Februar 1983 wird aufgehoben.

Die Sache wird an die Vorinstanz zuriickverwiesen mit der
Auflage, ein europdisches Patent aufgrund der folgenden

.Unterlagen zu erteilen:

Beschreibung:

Seite 1 vom 30. Juni 1983, eingegangen am 1. Juli 1983.
Seite 3 vom 29. November 1983, eingegangen am 1. Dezem-
ber 1983.

Seiten 2 und 4 bis 10 gemdl der verdffentlichten Patentan-—

meldung.

Patentanspriiche:

1-8 vom 29. November 1983, eingegangen am 1. Dezember 1983.
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