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M E M O R I A  D E S C R I P T I V A  

sobre:

"Procedimiento perfeccionado para la  fabricación 

"industria l de tric lo ros ilan o"*

SOLICITANTE: P E O R  I N  E Y, Compagnie de Produits Chimiques

et Büectrometallurgiques, entidad francesa, 

domiciliada en 23 Rue Balzac, PARIS, Plancia.

La presente invención se relaciona con un método 

industrial de preparación de tric lorosilano por reacción 

del ácido clorhídrico gaseoso con e l  s i l ic io  metálico, 

según e l  esquema

5. 3 C3H f  S i .. . —----3)-- S iC l H t  H t  40 kcal alrededor.
3 2

Esta reacción no ee nueva* se ha efectuado ya 

haciendo pasar ácido clo ih idrico a un horno tubular 

conteniendo aleación de s i l ic io  con 2 a 20 % de cobre.



La combinación se produce a unos 250  ̂ 0. Sin embargo y este 

modo de preparación del tric lorosilano no es industrial.

31 homo debe ser de pequeño diámetro, de lo contrario la  

exoteimicidad de la  reacción arrastra, en e l seno de la  

masa, considerables e incontrolables desigualdades de 

temperatura que dan lugar a la  formación de cantidades 

importantes de tetracloruro de s i l ic io .  Un 25% alrededor 

de s i l ic io  que reacciona se transforma en tetracloruro 

de s i l i c io .  Además,la producción horaria de los hornos 

de este tipo es muy reducida, del orden de una decena de 

gramos por l i t r o  de homo. Como la  carga sólida del 

horno desaparece a medida que la  reacción progresa, es 

preciso parar periódicamente la  operación para vaciar 

loa residuos y vo lver a preparar la  carga de aleación 

de s i l ic io .  Esta operación es delicada, porque los cloro- 

silanos reaccionan muy violentamente a l a ire y a la  

humedad.

El procedimiento que constituye e l  objeto de 

la  presente invención produce una mezcla de productos 

<clorados de s i l ic io  que contiene por lo menos 9C% de 

tric lom a ilan o  y la  productividad de los aparatos es 

muy considerable! 2,5 a 6 kg.por hora y por dmS de 

sección del homo. La preparación se efectúa en continuo 

y no necesita ninguna interrupción periódica de los 

aparatos.

Este método consiste en operar en un homo en 

e l  que e l s i l ic io  pulverizado se mantiene en lecho flu ido 

por la  corriente de gas clorh ídrico. En estas condicio­

nes, se puede mantener una temperatura muy uniforme y con­

tro la r la  eficazmente por un regulador simple. E l valor



óptimo de la temperatura depende de la  velocidad de paso 

del ácido, de la  dimensión de los granos de metal, de 

la  presión en e l  aparato,abe... Puede variar entre 170 y 

350^, pero cuando se opera a la  presión atmosférica , es 

5, alrededor de 250R cuando se obtienen los mejores resultados* 

Las dimensiones de los granos metálicos, a su 

entrada en e l homo, está comprendida entre 30 y 500 

micrones, y , de preferencia, entre 50 y 30^ micrones.

A consecuencia de la reacción, la  ta lla  de los granos vá 

10. disminuyendo.

Una de las ventajas importantes del procedimiento 

según la  presente invención , es la  de que no es indis­

pensable alimentar e l homo con una aleación de cobre y 

de s i l ic io .  la  presencia de cobre es necesaria para 

15. garantizar una reacción lápida y regular del ácido c lo rh í­

drico, con e l s i l ic io ,  pero en cuanto e l s i l ic io  desaparece 

a consecuencia de su transformación en clorosilano, solo 

una pequeña proporción de cobre se elimina, ya sea por 

evolución mecánica, o ya sea por transformación en cloruro 

20. cuproso que se v o la t il iz a  lentamente. E l cobre inicialmente 

cargado permanece pues en gran parte en e l homo y e l 

removido perpetuo de los granos en e l  lecho flu ido es 

su ficiente para garantizar un contacto su ficiente entre 

e l  cobre y e l  s i l ic io  que se añade de nuevo progresivamente 

25. a l homo y a medida de su transformación en tr ie lo ro -  

silano. La carga in ic ia l se efectúa con una aleación 

s ilic io -cob re  que contiene de 3 a 6% de cobre o con una 

mezcla de polvo de s i l ic io  y de polvo de cobre en la  

proporción de 3 a 6% de cobre.

30. Después se carga en continuo en e l homo#



una mezcla de polvo de s i l ic io  y de polvo de cobre o bien 

una mezcla de polvo de s i l ic io  y de polvo de aleación 

s ilic io -cob re  cuya composición se dei emina para compensar 

exactamente e l s i l ic io  que reacciona y e l cobre que es 

ariastrado. También se puede introducir e l cobre en foma 

de cloruro cuproso y no en forma metálica aleada o no.

En este caso, como en los precedentes, se añade la  cantidad 

justamente su ficiente para compensar las pérdidas. Además, 

del aumento del rendimiento y de producción, e l procedimiento 

según e l invento proporciona las ventajas siguientes: 

se puede operar sin tener que eliminar residuos de cobre 

o de aleación rica  en cobre como sería  necesario alimen­

tando e l reactor con una a leación  s ilic io -cob re  conteniendo 

3 a 6% de cobre.

El s i l ic io  técnico pulverizado puede purificarse 

por la-vado con ácido n ítr ico  lo  cual permite alimentar 

e l reactor con s i l ic io  a 99,9% de pureza. la  aleación 

s ilic io -cob re  no puede ser purificada de este modo, EL 

polvo de s i l ic io  es mucho más económico que e l polvo de 

aleación de s ilic io -cob re  lo  cual reduce e l precio de 

costo del tr ie lo ros ilan o .

E l aparato de fabricación de t i l d o  rosilano 

puede estar constituido por un reactor v e r tic a l cuyo fondo 

vá provisto de una placa porosa o de una placa metálica 

perforada con agujeros de pequeño diámetro, en número 

lim itado, convenientemenie distribuidos. El aparato 

vá provisto de una entiada de gas que desemboca bajo la  

placa porosa y de un sistema de alimentación en polvo que 

peimite introducir en continuo, en eliache flu ido , la  

cantidad de s i l ic io  y de cobre correspondiente a l  consumo
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del aparato. La corriente gaseosa que sale del homo

penetra en una cámara de despolvado destinada a parar

los gránalos sólidos arrastrados por la  corriente gaseosa, 
se

Estos/pueden recoger aparte, o Lien sea echados de nuevo

en la  cámara de reacción. Las partículas más finas que no se 
en

parad la  cámara de despolvado, quedan retenidas por unos 

f i l t r o s  de lana de v id rio .

A l principio de la  operación, e l homo se 

calienta por un medio cualquiera, a la  temperatura de 

reacción. La carga metálica in ic ia l se coloca en la  

placa porosa y e l ácido clorh ídrico, puro o mezclado con 

un gas inerte, por ejemplo hidrógeno, es enviado hajo 

la  placa. La velocidad de los gases en e l homo puede variar 

entre 2 y 20 cm. por segundo y , de preferencia, entre 

3 y 10 cm. por segundo. Para mantener constante la  

temperatura del lecho flu id o , a pesar de su reducida 

inerc ia , térmica, y e l calor considerable desprendido 

por la  reacción, e l  aparato tiene un compensador de calor 

que permite la  regulación continua de la  temperatura,

< la  superficie de este compensador depende de las dimensio­

nes del aparato. Las paredes mismas de la  cámara pueden 

serv ir  de superficie de compensación para los aparatos 

cayo diámetro no es demasiado considerable. Para un 

aparato grande, se disponen superficies de compensación 

en e l lecho flu ido mismo. E l agente de compensación es 

un flu ido que circula rápidamente a l contacto de las 

paredes y cuya temperatura se regula automáticamente.

El tr lc lo ros ilan o , producido por la  reacción 

y desprovisto de los polvos arrastrados, se separa, por 

condensación , del hidrógeno y del ácido clorhídrico que



contiene# E l liquido condenando, ya sea a la  presión 

atmosférica a uno a -  40  ̂ * o ya aea a presión más elevada, 

es perfectamente límpido e incoloro. Contiene de 90 a 

98% de tric lorosilano acompañado de pequeñas cantidades 

5. de productos clorados más ligeros o más pesados, en

particular el^ ic lorosilano, y e l tetracloruro de s ilic io #

Se obtiene e l  tric loros ilan o  puro por rec tificac ión , 

según los procedimientos clásicos, teniendo cuidado de 

ev ita r la  acción del a ire  y de la  humedad en él curso 

10. de todas las operaciones. La reacción del ácido clorhídrico 

con e l  s i l ic io  se efectúa bien a la  presión atnasfórica, 

pero también se puede operar a una presión superior, lo 

cual tiene la  ventaja de fa c i l i t a r  la  condensación de 

los productos clorados formados.

15. EJ3RPL0 1 -

Un reactor c ilin drico  v e r t ic a l, que funciona según 

la  técnica de la  f lu i  di ideación, se mantiene a la  temperatura 

de 2603 por medio de un regulador de calentamiento.

Se cargan en é l,  primero 6,8 kg. por dm2 de sección, se 

20. una aleación s ilic io -cob re , a 5% de cobre, triturado en 

granos de 90 micrones de diámetro. La aleación s i l ic io -  

cobre se mantiene en estado flu id ificado  por una corriente 

de ácido clorhídrico puro cuyo caudal horario es de 2,27 

m3 por dm2 de sección recta del horno (este volumen se 

25. deteimina a la  presión atmosférica y a la  temperatura 

ord inaria ). En estas condiciones se comprueba que la  

altura del lecho flu ido es de 55 mm., lo  cual corresponde 

a una densidad aparente de 1,24. Para mantener e l n ive l 

del lecho flu ido , se añaden en continuo, 400 g . de polvo 

. de s i l ic io  y 90 g* de aleación s ilic io -cob re  a 3%de30



5.

10.

15.

30.

25.

30.

cobre porm3 de ácido clorhídrico introducido. Loe Cálidos 

arrastrados por la  corriente gaseosa? se separan en nnA 

cámara de despolvado del tipo ciclón y se recuperan aparte. 

Su masa representa 25% del peso de s i l ic io  introducido. 

Estos polvos contienen una pequeña cantidad de cobre y 

de cloruro cuproso. A la  salida del ciclón? una cantidad 

muy pequeña de polvo muy fino queda parada por unos f i l t r o s  

de fib ra  de v id r io . Los gases que salen del aparato se 

refrigeran a - 40° , a la  presión ordinaria, y e l liquido 

bruto condensado contiene 94,5% en peso de tric lo ros ilan o  

y 5,3% de tetráeloruro de s i l ic io .  La formación de 

producto bruto es de 4050 g . por dm3 de homo y por hora.

Los gases no condensables se forman de hidrógeno y de 

ácido clorh ídrico. Se recupera e l 9% del ácido clorhídrico 

u tilizad o .
Balance de la  operación por dm2 de horno y por hora.405o g .

-  7 -

Peso de bruto obtenido :

CIH introducido ;

S i l ic io  introducido :

Triclorosilano formado

3,37 m3

1106 g.?o sean 

99,5 moles.

J  = S-ea? g. o asa, 28,24 moles .loo
Tetiacloruro de s i l ic io :

3= 223 g . o sea? 1,31 moles.
100

El tric loros ilan o  puro se obtiene por rec tificac ión  

del bruto en un aparato que tiene una columna de p la t i llo s , 

estando tomadas todas las precauciones para ev ita r la  

entrada de a ire  y de humedad.

EJnaPio 2 -

Se opera como en el ejemplo precedente? pero



-  8 -

5.

10 *

15.

20.

26.

re­

admitiendo un caudal horario de ácido clorhídrico de 3,42 

m3 por dm2 de sección. la  temperatura del horno se r^ u la  

a 2703. Para mantener e l n ive l del lecho flu id o , se inyectan 

en continuo 435 g. de s i l ic io  por m5 de ácido clorhídrico 

introducido, estando l/4 de la  masa de s i l ic io  su ferina 

de aleación con 4% de cobre. E l producto brrAc^ cont i  ene 

96% de tric loros ilan o  y 4% de tetracloruro de s i l ic io ,  

la  producción de lauto es de 4950 g. por dm2 de homo, a la  hora- 

Se halla en los gases residuarios 25,7% del ácido introducido.

Balance de la  operación por hora y por dm2 de 

sección del homo.

- Peso de bruto obtenido: 4950 g.

-  Acido introducido: 3,42 m3

- Triclorosilano formado:

96 x 4950

100
- Tetrao lo rosilano:

4752 g . o sea 35,07 moles.

4 x 4950
— 198 g . o sea 1,16 moles.

** S i l ic io  introducido : 53,1 moles de las cuales

36,2 han reaccionado y 

18,9 o sea 32% se han 

eliminado.

Egtos dos ejemplos demuestian que se aumenta la  

producción del homo elevando un poco la  temperatura y 

aumentando e l  caudal de ácido clorh ídrico. En contrapartida, 

e l  rendimiento con relación a l  ácido clorhídrico y a l 

s i l ic io  disminuye. La mayor parte del s i l ic io  que escapa 

a la reacción se recupera por otra parte, en los polvos 

arrastrados.



HJmn'LO 3 -

5.

10.

15.

20.

25.

30.

¡̂!1 reactor mantenido & 250  ̂ se carga? a l  princip io, 

con una mezcla de s i l ic io  triturado en granos de 90 

micrones y de cloruro cuproso en granos de 90 micrones 

también, ctyo peso representa e l 3% del s i l ic io .

Se inyecta ácido clorhídrico a l caudal de 1,13 

m5 por hora y por dm2 de sección. La altura del lecho 

flu ido es de 45 cm. Se da mantiene constante aHadiendo 

en continuo, por m3 de gas clorhídrico inyectado, 404 g. 

de una mezcla s ilic io -c lo ru ro  cuproso a 1% de cloruro 

cuproso. Los gases residuales lle*van 19,3% del ácido 

introducido. Los productos clorados condensadlos a 

-  40- , contienen 94,5% de tr ic lo ros ilan o , 4,5% de 

diclorosilano y 3% de tetraclomro de s i l i c io .  La produc­

ción de productos brutos es de 1820 g. por hora y por 

dm2 de sección del homo.

Balance de da operación por hora y por c)m2 de 

sección del homo:

- Peso de bruto obtenido: 1820 g.

- Acido introducido: I,l5m5

- D iclorosilano:

4,5 x 1820 = aiQ  ̂ o,81 mole.
100

-  Tric lorosilano:

9 4 ^ ^ 1 8 2 0  „  i 72o g. o sea 12,69 moles. 

Tetracloruro de s i l ic io :  HgO _  le  g. .  sea o.llnnde,

- S il ic io  introducido: 400 x 1,13 _ .— 2'g    =* 16,1 moles,

de das cuales

12,8 moles,o sea e l 80% han

reaccionado.



la  producción del aparato es menor que en los 

ejemplos precedentes,porque e l  caudal de ácido clorhídrico 

ha sido mucho más reducido, pero, por e l  contrario, 

se ha aumentado sensiblemente e l rendimiento sobre e l  

5. s i l ic io .  Este ejemplo demuestra que no es necesario que 

e l  cobre se introduzca en foxma metálica, lo  cual es muy 

conveniente, porque se suprime la  necesidad de preparar la  

aleación cobre-s ilic io  o la  de tr itu ra r  e l cobre.

EJEMPLO 4 —

10. El reactor, mantenido a 250* se carga a razón

de 6,8 kg. por dm2 de sección con uta mezcla s i l i c io - 

cobre a 6% de cobre triturado a la  dimensión de 100 

micrones. El lecho se f lu id if ic a  por medio de una corriente 

gaseosa cuyo caudal es de 3,3 m3 por hora y por dm8.

15. Este gas está constituido por una mezcla de 1,7 m5 de 

ácido clorh ídrico y de 0,6 m3 de hidrógeno. El lecho 

flu id ificado  en estas condiciones presenta una altura de 

55 cm. Para mantener este n ive l, se añaden 370 g. de 

polvo de s i l ic io  por m5. de ácido clorhídrico introducido

30. en e l homo. No se efectúa adición alguna de cobre en 

e l  curso del experimento que ha durado 30 horas. Los 

gases residuarios llevan  25,5% del ácido introducido.

Por refrigeración a —40  ̂ se condensan los productos

clorados cuyo peso corresponde a 2,5 kg. por hora y
5* por dm2 de sección del homo. Contienen 96% en peso de 

tric lo ros ilan o , 1,5 % de diclorosilano y 2,5% de te tra — 

cloruro de s i l ic io .

Balance de la  operación por dm2 de sección 

y por hora:



-  C1H introducido: 1,7 m3 o sean 74,3 moles

-  S i l ic io  introducido: 370 x 1,7 =* 625 g.

-  D iclorosilano formado: 37,5 g . o sea 0,375 mole,

-  Tric lorosilano: 2400 g. o sean 17,71 moles.

-  T&tiadoiuro de s i l ic io :  625 g. o sean 0,37 mole, 

o sea en to ta l 18.45 moles correspondientes a 517 g . de 

s i l ic io  y a 55,35 moles de ácido clorh ídrico. En consecuen­

cia , 74,5% del ácido y 82,7% del s i l ic io  se han transformado 

en derivados clorados. Vuelve a recuperarse e l s i l ic io

que no lia reaccionado en los sólidos retenidos en la  

cámara de despolvado.

Este ejemplo demuestra que e l  cobre que corresponde 

a la  carga in ic ia l  solo se elimina lentamente y es 

su fic iente garantizar la  marcha normal de la  reacción 

durante -varias decenas de horas antes dqápe sea necesario 

vo lverle  a introducir en e l  homo*

Los ejemplos dados anteriormente no tienen carácter 

alguno lim ita tivo  y pueden introducirse numerosas variantes 

en la  composición de la  carga, la temperatura, las presio­

nes y las velocidades de paso,etc*, sin sa lirse del área 

de la presente invención.

N O T A

Descrita suficientemente la  naturaleza del 

invento,asi como la  manera de rea liza rlo  en la  práctica, 

debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente 

indicadas son susceptibles de modificaciones de deta lle , 

en cuanto n3 a lteren  su principio fundamental. También 

se hace constar que e l invento corresponde a una s o l ic i­

tud de patente presentada en Francia con fecha 24 de Junio 

de 1959 n* PV.798.387 , acogiéndose, por lo  tanto, a los
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beneficios que conceden los Conveloa Internacionales en 

v igor y siendo lo  que constituye la  esencia del referido 

invento y por lo  que se so lic ita  patente de invención,por 

veinte años en España: "Procedimiento perfeccionado para 

la  fabricación industrial de tr ie lo ro s ila n o "; caracterizán­

dose por lo siguiente:

13.- Procedimiento perfeccionado para la  

fabricación industrial de t r íe lo  rosilano por reacción 

de s i l ic io  metálico con ácido clorhídrico en presencia 

de cobre a una temperatura comprendida entre 170 y 550° C. 

operando en continuo en un reactor que funciona según e l 

procedimiento del lecho flu id ificado , caracterizándose 

porque e l s i l ic io  que alimenta e l aparato,se halla,por 

lo  menos parcialmente,en forma de polvo de s i l ic io  

no aleado.

2° . -  Procedimiento, según lo especificado en

la  reivindicación 1&, caracterizándose porque la
mezcla o de una

carga in ic ia l  se prepara,ya sea de uns/aleación de s i l ic io  

oon 3 a 6% de cobre y una vez que ha empezado la  reacción, 

se alimenta e l aparato con s i l ic io  no aleado, y con 

cobre en cantidad justamente la  su ficiente para compensar 

e l s i l ic io  transformado y las pérdidas por arrastre 

mecánico, introduciéndose e l cobre segón una de las formas 

siguientes: polvo de\cobre metálico puro, polvo de

aleación s ilic io -cob re  y cloruroícuproso en polvo.

3^.- Procedimientó\perfeccenado para la  fabrica­

ción industrial de tricloTP&eáMo? t a l  y como queda subs-

tancialmente descrito en la  presente memoria, que consta
í \

de doce hojas,escritas a máquina por una sola cara.

Madrid, f L \ 'f )
P E C H I  Y , C<4pagnie\^ Produits 
Chimiquerer Electrometallurgiques.

; ' . , .00E7
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