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La p r e s e n t e  in v e n c ió n  t i e n e  por o b j e t o  un pro c e dim ien to  

que pe rm ite  obtener  s i l i c i o  de gran pure za  po r  doscomposi­

c i ó n  té r m ic a  d e l  t r i c l o r o s i l a n o .

El  procedimiento  según l a  in v e n c ió n  c o n s i s t o  en l l e v a r  

e l  t r i e l o r o s i l a n o  con ayuda do una c o r r i e n t e  de h i d r ó .e n o  

a un horno c o n s t i t u i d o  por  un tubo de cuarzo que, colocado 

en un r e c i n t o  por e l  que c i r c u l a  h id ró g e n o ,  cont ie ne  l o n ­

g i tu d in a lm e n te  en su p a r t e  c e n t r a l  un elemento c a l e f a c t o r  

a una temperatura  d e l  orden de l lOO^c,  de t a l  modo que l a  

descomposic ión d e l  t r i c l o r o s i l a n o  t e n g a  l u g a r  en una zona 

de tempera tu ra  comprendida e n tr e  300 y IIOO^C.

De todas  maneras, l a  in v e n c ió n  será, comprendida e n t e r a ­

mente con ayuda de l a  d e s c r i p c i ó n  que s i g u e ,  con r e f e r e n c i a  

a l  dibujo  esquemático adjunto  que r e p r e s e n t a ,  a t í t u l o  de 

ejemplo no l i m i t a t i v o ,  una forma de e j e c u c i ó n  de una i n s ­

t a l a c i ó n  para  l a  p u e s t a  en p r á c t i c a  de e s t e  p rocedim ien to  

de p r e p a r a c i ó n  de s i l i c i o  muy puro.

En e s t e  d ib u j o ,  2 d e s i g n a  un aparato  de v i d r i o  o cuarzo 

en e l  que son ad m it id o s ,  por un lado e l  h i d r ó g e n o , on 3 

y ,  por o tro  la d o  e l  t r i c l o r o s i l a n o ,  en 1 .

Este c l o r o s i l a n o  p ro v ie n e  de una columna, de d e s t i l a c i ó n  

c o n s t i t u i d a  p referentem ente  po r  un me ta l  ene no se a  atacado 

por e l  t r i c l o r o s i l a n o ,  t a l  como por ejemplo p l a t a ,  oro,  

p l a t i n o ,  rodio' ,  t á n t a l o ,  t i t a n i o  o una a l e a c i ó n  t a l  como e l  

acero  i n o x i d a b l e .  E s t a  columna do d e s t i l a c i ó n ,  que l l e v a  

a l  menos 60 p l a t o s ,  es  a l i m en tad a  con t r i c l o r o s i l a n o  t é c n i ­

camente impuro y s u m in i s t r a  e l  apareto  2 t r i c l o r o s i l a n o  

puro.  E s t e ,  mezclado íntimamente con e l  hidrógeno en e s te  

aparto  2, es a r r a s t r a d o  por l a  c o r r i e n t e  da hidrógeno a un 

horno.



Este horno consiste en un tubo de cuarzo 5 colocado en 
el interior de un recinto tal como un cilindro b de hierro 
o aluminio, en el cual es admitido el hidrógeno en 7, rara 
que el tubo de cuarzo 5 este rodeado de hidrógeno.

En el interior del tubo _5 es colocado un tubo central 3 
constituido preferentemente por cuarzo o tántalo, y que con­
tiene una resistencia eléctrica 9 que permite el calenta­
miento a una temperatura de 110CSQ.

El triolorosilano puro es llevado por la corriente de hi­
drógeno al espacio anular comprendido entre los dos tubos 

5 y S.
Al efectuarse la descomposición del triclorosilano en un 

atmósfera de hidrógeno bajo una temperatura que va de 300 

a 11003C es posible obtener un silicio de pureza muy elevada
Conviene destacar que, en el caso representado en los di­

bujos 10 y 12 designan respectivamente una entrada y una sa 

lida de hidrogeno en el tubo central 3, 13 designa un termo­
par y 14 una toma de corriente sobre la que está* encalmada 
la resistencia 9_j..

El tubo central de calentamiento puede ostar constituido 
de diferentes formas. En efecto, puede consistir en un tubo 
¿e cuarzo o de tántalo.de pequeño diámetro y que contiene 
una resistencia eléctrica. Igualmente puede ser remplazado 
por un bastoncillo de silicio extra puro de bajo o alta re­
sistividad, calentado ele ctr i can ent e.

Se puede también utilizar un monocristal de silicio en 
lugar de dicho tubo, lo que permite obtener silicio bajo 
forma monocristalina, que tiene una naresa que puede produ­
cir hasta 1000 ohmios de resistividad y una duración oue me-
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Igualmente os posible remplazar el tubo central calenta­
do por una serie de tubos, encontrándose estes últimos sufi­
cientemente próximos pare, ofrecer una superficie de contacte, 
importante al gas que llega por el eje del cilindro.

Colocando en el eje del cilindro un cuerno conductor come 
por ejemplo tántalo, carburo de silicio o ¡mejor silicio pu­
ro , siendo las paredes del cilindro de sílice, la reacción 
se opera en buenas condiciones utilizando un calentamiento 
por inducción.

Por lo que concierna el recinto que contiene el elemento 
calefactor y por el que circulan el triclorosila.no y el o'a.s

que este recinto sei?. reiripe-
estar delimitado mor una d 0 b 10
inoxidable, por cuyo. i n 1, erior
ir i me i- ant e , t al com o s,gu a., CUC
t e mp e y at u ra i nf e y i o y a la tem-

peratura de descomposición del trie ! orosila.no.
En estas condiciones, no se forma silicio -pulverulento 

al contacto con la pared interna del recinto y no hay, por
consiguiente, pérdida de silicio, por arrastre do silicio 
en polvo fuera del recinto del horno.
. EJEMPLO 1

El neceo enrió disponer 'de un,?, fuente de hidrógeno prrticu- 
1 armonte muyo. Al sistema de purificación clásico se 1c ah?,-

25.- de una columna de ab sorcion de silice sòlide. cali.brada re-
fripera.da por nitrógeno 1 io nido.

Una vez estabil iza.do el horno b a j o hi drop;ano !iac ia 0̂" -un

en el par 0, e1 silico cloroformo es introduoi d o en un bervi-
der cue sumini3tra lo LIe scia convenieuto üt!Cl,, V

30.- — .dsta ¡'o o zela c a intr0 da c i d a  en si b.c;ano por los u ti i d 0 J3
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do entrale..
- 21 silicio ac deposita sobre el tur0 de r, lice.

- La¡mezcía que no ha, rea(icionndo se 0 s pa por los tubos
de salida y los productos de des c omp osiC'i  ̂n son a. b...aanado .3
en un bafio carbohiole antei 3 de la evacuac i i-

La te-raeratura del deyr)S ito de sil icio se­ nantione hac i a
900^0 írirómetro óptico y visicn) durante toda I'*-. roarció u.

Jill el enr-so de una 00 9 jso. cion 52ae ha duroi-do 91 Ìì c rUS , se
han utilizs.de :

1- 14,3 de silicocloroíormo, o sea unos 20 hgs.
- 17,5 rO de hidrógeno,
lo que corresponde a caudales medios respectivos de :
- 145 cc/h. de silicooloroformo,
- 192 l/h. de hidrógeno.

Se han obtenido 300 grs. de silicio, lo que da un rendi­
miento de 7,3%*

Se recuperan en la trampa 14 Iígs. de producto quo no ha
reaccionado, con el 53% de silioocloroforno, o sea 7,5 hgs 
a devolver al ciclo.

El silicocloroformo consumido es, pues, 12,7 hgs.
21 rendimiento es entonces de 11,5%.

31 horno utiliz ado es semejante: al empleado en el ejem
pío precedente, el diámetro es mag-cr, la longitud os la
m i cm a. 3*1 c al e nt smtento es produci.do por 5 varilias de ca
buró de silicio, cada una en el eje de un tubo de sílice 
de 25 tMi. de diámetro. nstos tubos de sílice estén dispues­
tos regularmente sobro las generatrices le un cilindro de 

120 mu. do díame uro. .oa mcmoorauura es mau tenían a 900- 
sobre la snnerficie del depósito, los arnés cno llor-an al
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eje del cilindro son Mezclados anteriormente en
donde la mezcla conveniente SiHCly-H^¡ se efectú. 

La operación se continúa durante 10 dúas con

un hervidor

un ca al

un pbso aproximado de 2

' l/h. de íi (203 76 cmií ,_f . ^ -

300 g'l? * de SiHCl^ , s e obtiene

000, 0 sco­ un rend.imiento de
recogen lò Kgs.600 do SiHCl

3
ciclo . hi este SiHCl.. es su3—

traído de la cantidad inicial, el rendimiento es entonce;
del 1

L'n particular es posible remplazar el hidrogeno como gas 
vehículo del triclorosilaao, por un c'as inerte, tal como 

eóL arpen, el helio, etc..., de alta conductibildad fórmica 
y que no contenga ningún vestigio do oxígeno.

Como es consiguiente, la invención no se limita, por lo do- 

más, a la única forma de ejecución de la instalan ion para 1; 

puesta en práctica de este procedimiento de preparación de
silicio muy puro rute ha sido citad; título de ejC'iiin.LO !

por el contrario comprende cualesquiera variuntos de reali­
zación.

N O T A
En resumen, esta patente de invención se contrae a las 

siguientes reivindicaciones :
18.- Procedimiento y dispositivo para, la fabricación de 

silicio muy curo, caracterizados porque el primero consiste 

en llevar el triclorosilano, mediante cuya descomposición 
se obtiene el silicio, con ayuda de orna corriente de hidró­
geno, a un horno en el que la reducción del triclorosilano 
tiene lugar en una zona, de temperatura, comprendida entre 

300 y 1100 grados centígrados.
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2E-.- Pro cedim iento  y d i s p o s i t i v o , seyún l a  a n t e r i o r  r e i ­

v i n d i c a c i ó n  c a r a c t e r i z a d o s  porque 1?. c o r r i e n t e  de rué se ha 

hecho m é r i to ,  con ayuda de l a  cual  es l l e v a d o  e l  t r i c l o r o s i -  

la no  a l  horno i n d i c a d o ,  e s t á  c o n s t i t u i d a  por un ye s  i n e r t e  

de a l t a  c o n d u c t i b i l i d a d  té r m ic a  y que no contenga, v e s t i d o s  

do oxig eno.

3&.- Proced imiento  y d i s p o s i t i v o ,  sepún l a s  a n t e r i o r e s  

r e i v i n d i c a c i o n e s ,  c a r a c t e r i z a d o s  porque d i c h o ' d i s p o s i t i v o  

e s t á  c o n s t i t u i d o  p o r  un horno formado por un tubo de cuarzo 

que,  colocado en un r e c i n t o  por e l  que c i r c u l a  e l  h id ró g e n o ,  

cont ie ne  longitudinalinc .nte en su parte  c e n t r a l  un elemento 

c a l e f a c t o r  a una te mpe ratura  d e l  orden de 1100 ¡prados c e n t í ­

grado e .

4 - . -  Pro cedim iento  y  d i s p o s i t i v o ,  según l a s  r e i v i n d i c a ­

c io n e s  p r e c e d e n t e s ,  c a r a c t e r i z a d o s  porque e l  c i t a d o  elemento 

c a l e f a c t o r  c o n s i s t e  en un tubo de c u a r z o ,  eventualmente de 

t á n t a l o ,  de pequeño diámetro,  que co n t ie n e  una r e s i s t e n c i a  

e l é c t r i c a .

5&.- Procedim iento  y d i s p o s i t i v o ,  según l a s  r e i v i n d i c a ­

c io n e s  a n t e r i o r e s ,  car; ' .e ter izad os perore e l  r e p e t i d o  c l á r e n ­

t e  consiste en un bastoncillo de s i l i c i o  entra, puro, even­
tual, . icnte en un m o n o c r is ta l  de s i l i c i o ,  con c a le ntam ie nto

e l é c t r i c o .

6 s . -  Procedim iento  y d i s p o s i t i v o ,  según l a s  p r e c ed e n te s  

r e i v i n d i c a r  i o n e s ,  c a r a c t e r i z a d o s  no m u  a e l  t r i o l  oro si l:-no 

empleado en e l  pro cedim ien to  pro viene  de una columna de 

d e s t i l a c i ó n  c o n s t i t u i d a  p e r  un metal  no atacado por e l  t r i -  

c l o r o s i l a n o ,  y ouc l l e v a  a l  nonos 60 p l a t o s ,  s iendo al imen­

ta d a  d ic h a  columna con t r i c l o r o s i l o . n o  icronro.

7 5 . -  Pro cedim iento  n o i s r  o s i t í v o , s-o - un n a r r o m :
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laño que proviene de la, citada coluana, de destilación se 

mezcla íntimamente en un aparato de vidrio, eventualmente 
de cuarzo, con el hidrógeno que arrastra en el horno ríe 

reducción mencionado anteriormente.
SS-.- Procedimiento y dispositivo, según las preceden­

tes reivindicaciones, caracterizados porque el recinto 
descrito en la reivindicación 3- presenta una doble rared 
con circulación de un fluido refrigerador.

9-.- Procedimiento y dispositivo, según las reivindi­

caciones anteriores, caracterizados porgue el .horno ante­
riormente citado esta constituido por una pluralidad de 
tubos calefactores suficientemente proa irnos pe.ro, oí: ecer 
una superficie do contacto importante o: los .pases cu.o lle­
gan al eje del conjunto.

108,- ''ppOCfDImlndfO Y 3ISP0SIPIY0 PARA LA hAPRIO.!GIOY 

B3 SILICIO MUY PUAó", según nuedan descritos en la prece­

dente memoria y nota reivindicatoría, oue constan de C
paginas mecanografiadas y dibujo adjunto.

14 := ?- , - ,,3 <Uu_„ iduSUeY rl 3. t3 4  ̂ dPA
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