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Esta invencién se refiere a una mejora en un
procedimiento para la .obtencién de silano y, mis particu-
larmente, a un procedimiento para la produccién de siléno
en una cémara simple. _ ' .

- E1 silano (SiH ) o hidruro de silicio, es una‘
fuente excelente para SillClO de calidad electrdnica, cuyo

requisito previo es una purezn muy alta. o

Hasta ahora, se utilizaban procedimientos cem~-
tinvos bara producir silano en los oue se requerian dos.
cimaraes de reaccién en combinacién con una célula elect;o—
litica para obtener el silano. Debido a que las reacciones
en las diferentes cdmaras y en la célula transcurren dﬁﬁi

velocidades variables, los caudales o las velocidades ds.

circulacién estaban limitados en laz operacidn continua por
la reaccidén més lenta a no ser que se aceptase la penzli-

-

zacién de pérdidas elevadas, p.ej., de hidruro de litio:

- Junto con el problema de los caudales, la cantidad de

equipo, su tamafio, la divisién de las corrientes, y el
control del sistema contribuian a hacer que el procedi-
miento continuo distase mucho de ser Sptimo, pero una
alternativa viable no ha podido encontrarse hasta ahora.
Por consiguiente, wn objeto de esta invencién‘

es proporcionar un procedimiento para la produccién de

silano, el cual puede realizarse en una cdmara simple,

esto es, en forma de operacidn por cargas 0 semicontinua,
con indejendencia de la célula electrolitica, libe;andO'
asi-el procedimiento de los requerimientos de caudales im-
puesios por el procedimiento continuo, simplificanao el
control del s1stema, reduclendo la cantldad de equlpo, Yy

ellmlnando 1os problemaa de dlmen51onam1ento.

- ——
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"~ ambos extremos y que tiene un eje teérlco gue corre 4g- un

de. 1a masa fundida para formar hidruro de litio,

i . ’ ) Hojn ntm, 2

| Otros objetos y ventajas resultardn cvidentes
mis adelaﬁfe en esta memoria. ‘

De acuerdo con la presente 1nvenc16n, se ha desj
cublerto un tal procedimiento en una cémara simple para
la producclén de 51lano, llevéndose a cabo el procedi-
miento en un recipiente de reaccién que comprende (i) una
¢émara cerrada simple, (ii) un tubo hueco abierto por.~,

extremo al otro, eje que es aproximadamente paralelo al
eje vertical tedrico de la cdmara, estando dispuesto aicho
tubo en la porcidn inferior de la cdmara; y (iii) mediﬁ%?
para hacer ciroular un lfcuido en la porcién inferior de
la cémara de tal manera oue el liguide fluya en una dir%c-
cibén descendente a través del tubo y en una dirgccién_. -
ascendente fuera del tubo,ﬁ

‘procedimiento nque comprende las efapas siguiéﬁ—
tes: ' ' : . |

-(a) mantener una masa fundida de cloruro de
litio en la porcidén inferior de la cdmara, estando el
nivel de la masa fundida por encima del tubo;

' (b) activar los medios de eirculacidn;

(c) introducir litio lfcuido en la masa fundide
de tal manera que al menos una parte de aquél ascienda a
la superficie de lz mzsa fundidaj '

(d) introducir hidfégenp gaseoéo por encima de
la superficie de 1la masa fundida de tal manera que el

hidrégeno gaseoso reaccione con el litio en la superficie

siendo mezclados el litio, el hidruro de litio,

y‘latmasa fundida por los medios -de circulacién para
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- proporcionar una mezcla homogénes de los mismos;

" ‘esto es, que debe ser estanca al aire a fin de qué préc-

Hoja nom. 3

(e) introducir, en forma de gas, un compuesto o
una: mezcla de compuestos que tienen la férmula .
31Hx014-x

en-la que x es 0 6 wn nﬁmero entero comprendldo
‘ entre 1 y 3, de tal modo que el gas es dispersa-
4o por los medios de circulacién en 1a.mézsia;'
con lo que el gas se pone en contacto con gL’
hidruro de litio para formar silano gaseosol;y
(f) retirar el silano gaseoso de la cdmara.

PN L)

Descripcidn Breve del Dibujo

x®%e

Le figura ‘nica es una vista lateral esquemitioca
, Aok

en corte transversal de un reactor de clmara Gnica en el
que puede llevarse a cabo el.procedimiento bisico. s o

Descripcién de la Realizacién Preferida . . -+

El reactor, las tuberias, las vilvulas, el tﬁbE
¥ el rotor pueden hacerse de cualquiera de diversos maté:
riales inertes con respecto a las sustancias reacclonanted
¥ resistentes a la accién corrosiva de la sal fundida,
s1endo_el material preferido acero de bajo contenido en
carbono (que contenga de 0,03 a 0,3% en peso-de carbono).

_ El tamafio del reactor y los diversos accesorios
pueden decidirse de acuerdo con lineas. convencionales y
no son criticos para la invencién. La ‘capacidad, las
temperaturas, las presiones, la vida Util, los factores
econémicos y los materiales utilizables deben considerarse
cuando haya de tomarse la decisién asi como el requeri-'
miento de que la cémara simple del reactor esté “cerrada®,

ticamente no entre en el reactor nada de aire ni de vapor .
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~de agua, para proporcionar un medio ambiente de reaccidn

- a su vez, un silano que tiene cantidades minimas de impu-

‘otro, eje que es aproximadamente paralelo al eje vertioal

" a través del tubo y en una direccidén ascendente fuera del

‘como reactor 2., Existen aberturas de entrada, aberturas de

2 y estin controladas por vilvulas. Se entiende que estas

" vencional y no se expondréd aqui.

Hoja nfim.

que estéd sustancialmente exento de aire y que es anhidro.
El uso de un reactor cerrado y de componentes de la reac-—
cibén que.tienen un minimo de impurezas permitird obtener,

2
PR

rezas, las cuales no sobrecargarin un sistema de purifica~|.
cibn. ' -

Las partés principales del reactor son una‘dé;‘
mara cerrada simple; un tubo hueco abierto por ambos extre:
mos y que tiene un eje tebrico que corre de wm extremo al

tedrico de la cémara, estando dispuesto dicho tubo en T’

ﬁorci6n inferior de la cdmara; y medios para hacer circu-
lar wn 1fguido en la porcién inferior de la cédmara de -tal
manera que el liquido fluye en una direccidn descenderte -

tubo,
fon referencia al dibujo:
Se  hace referencia a la cémara cerrada simple

salida, y tuberias gque atraviesan las paredes del reactor

aberturas y tuberias -estén conectadas a fuentes y depési-
tos de otros recipientes de tal manera que se mantengs la
integridad del medio ambiente de reamceidn, esto es, esen-
cialmente exento de aire y esencislmente en una- condlclén

anhidra. ILa preparaclén de un tal sistema cerrado es con-

Aungque las dimensiones del reactor 2 pueden

variarse, éste tiene prefer1blemente una forma cilindrica,
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- disponiéndose su dimensidn mas larga en una posicién
vertical, como se muestra. Las dimensiones del tubo 7
pueden variarse también, asi como la colocacidn del tubo
7 y agitador 6, con tal que pueda obtenerse la circulacior
requerida. El tubo 7 preferiblemente, sin embargo, tiene
una forma cilindrica como se muestra con extremos opues-
tos abiertos, encontrandose la dimensidén mas larga dol-~ .
tubo en una posicién vertical, y estd dispuesto en la"/L
mitad inferior de la porcién inferior del reactor 2, pre-
feriblemente en posicién centrada. EI eje de impulsiodn
del agitador 6 esta preferiblemente en la posicién de los
ejes verticales teodricos del reactor 2 y del tubo 7, como
asimismo se muestra. Si bien no se requiere que los ejes
tedricos sean uno mismo, ni siquiera que sean paralelos/
una divergencia respecto al paralelismo de 10 grados o "-
mas puede afectar al flujo, por lo que no se recomienda.-
La disposicion, centrada o no en la mitad inferior del
reactor, tampoco tiene un caracter critico, pero cuanto
mas baja sea la posicién del tubo, tanto mas bajo puede
ser el nivel de. la masa fundida, dado que el tubo tiene
que encontrarse por debajo de la superficie de la masa
fundida si el agitador 6 y el"tubo 7 han de controlar el
flujo de dicha masa fundida.

Las partes principales del agitador 6 son el
motor, el eje de impulsidn, y un rotor con paletas dis-
puestas de tal.manera que el litio, el hidruro de litio,
y la masa fundida situada por encima del tubo seran aspi-
radas hacia abajo por el interior del tubo y a lo largo
del mismo de modo circular y seran impulsadas y/o aspira-

das al exterior del tubo para proporcionar circulacioén
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—-junto con el mezclado de los diversos componentes. Un
agitador tipico tiene una hélice de paletas marina de 36,3
cm y esta accionado por un motor de 3,5 caballos con
velocidades variables de hasta 360 revoluciones por minuto
(rpm). El agitador se usa también para el control de la
temperatura y.las rpm se ajustan de acuerdo con ello cuan-
do se desean temperaturas mas altas o mas bajas.

Inicialmente, se introduce cloruro de litio en
forma fundida por la abertura de entrada 1 en una cantidad
suficiente para alcanzar el nivel 3 representado por una
linea discontinua de trazos grusos. Como se ha indicado
arriba, el nivel de la masa fundida tiene que estar situa-
do por encima del tubo, si ha de proporcionarse la circu-
lacion deseada por el tubo y el agitador. Preferiblemente,
el haluro de litio se mezcla con cloruro de potasio para .
conseguir la temperatura necesaria a fin de mantener la
masa fundida. Lo mas preferido es una mezcla eutéctica
que contiene aproximadamente 59% en moles de cloruro de
litio y aproximadamente 41% en moles de cloruro de potasio.
Esta mezcla eutéctica requiere una temperatura de aproxi-
madamente 35090 para mantenerse en estado fundido. Es
ventajoso utilizar la temperatura mas baja suficiente para
mantener la masa fundida, dado que esto minimiza la des-
composicion del producto de silano.

Los expertos en la técnica comprenderan que
puede utilizarse o bien cloruro de litio o cloruro de
potasio, o una mezcla que contenga desde aproximadamente
1 a aproximadamente 99% en moles de cloruro de litio y
desde aproximadamente 1 a aproximadamente 99% en moles de

cloruro de potasio; sin embargo, cuanto, mas lejos se esté
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- de la mezcla eutéctica, en el caso del cloruro de litio,

tanto mas alta sera la temperatura requerida para la masa
fundida y tanto mayor sera por consiguiente la descomposi-
cién del silano, dado que el cloruro de litio per* se
funde a 6149C. Aunque el cloruro de potasio podria servir
como medio de reaccién, dicho compuesto no proporciona,
por supuesto, el.litio necesario. Por esta razén, el”~clo-
ruro de potasio se introduce principalmente como fundéte,
esto es, para rebajar la temperatura necesaria para mante-
ner una masa fundida de cloruro de litio. Si bien, como,
se ha indicado, se preferiria utilizar la mezcla eutéc-.
tica desde un punto de vista de temperatura estrictamente,
se ha encontrado que lo mas practico es aumentar el clo-
ruro de litio a cantidades tales que exista suficiente -~
cloruro de litio para proporcionar el litio requerido,, con
lo que se minimiza el cloruro de litio de complemento, Yy
la temperatura requerida para mantener la masa fundida no
descompondra el silano por encima de"niveles econémica-
mente aceptables. Esto equivale a considerar una mezcla
de aproximadamente 52 a aproximadamente 68% en moles de
cloruro de ritio y aproximadamente 32 a aproximadamente
48% en moles de cloruro.de potasio, la cual es sumamente
util a una temperatura de la masa fundida de aproximada-
mente.4252C. Mezclas Optimas para temperaturas diferentes
pueden seleccionarse por el operador sobre la base de la
experiencia. .

En relacidén con esto, es ventajoso el uso de
calentamiento exterior (no representado) para mantener la
masa,fundida. La temperatura minima suficiente para mante-

ner la mezcla eutéctica como masa fundida es aproximada-
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-mente 3503C. Las temperaturas mas practicas estan compren-

didas en el intervalo de aproximadamente 375"0 a aproxi-
madamente 525°0. Hasta que se forma el silano, no existe
limite superior alguno de temperatura excepto el limite
de las posibilidades practicas.

Se introduce litio metadlico en forma liquida en
el reactor 2 junto con el cloruro de litio a través de la
abertura de entrada 1, o separadamente por algun otrc.f *
punto del reactor 2. Al mismo tiempo se introduce hidrogeno
gaseoso por la abertura 5 o por algin otro punto del reac-
tor 2 situado por encima del nivel de la masa fundida.-,
llenando la porcidén de la camara situada sobre dicha misa
fundida. El litio metalico asciende a la parte superior o
superficie de la masa fundida, y una parte del mismo es
llevada a la superficie de dicha masa fundida en todo .
momento por los medios de circulacién utilizados en el
sistema, de tal modo que el litio estara en disposicion
de entrar en contacto con el hidrdégeno y reaccionar con
él. El hidrogeno se halla a presidon suficiente, de tal
modo que el mismo entrara en contacto con el litio metélica
en la superficie de la masa fundida, y en estas condicio-
nes tiene lugar la primera reaccidn del procedimiento:

litio + hidrégeno ---* hidruro de litio.
Simultaneamente a la introduccién del litio y el hidrégeno,
o0 antes de la introduccién de los mismos, se pone en
marcha ol agitador 6. Se recomienda una agitacioén endrgica.
El agitador recoge la masa fundida, el litio metdlico, y
el hidruro de litio, y aspira estos componentes hacia

abajo en el interior del tubo 7, y al mismo tiempo mezcla

los componentes para proporcionar una mezcla homogénea.
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] 1ico a la superflcle de la masa fundida para ponerlo en
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L Debe indicarse que la mezcla homogénea de hidruro de litio
en la masa fundide se considera como una solucién. Ia
mezcla pasu después por un flujo circular en unz direccidn

ascendente fuera del tubo 7 haciendo retornar litio metﬁ~

contacto con el hidrdgeno. .

Las ventajas encontradas en el ,procedimiente.¥al
como se ha descrito hasta este momento son una dlstrlchlér
unlforme del calor.en toda la mzsa fundida; la evitabiq;
de la formaclén de terrones de hidruro de lltio, el meaora-
miento de la veloecidad de disoluecidn, esto es, que Llos’ :"
componentes pasen répidamente a formar una solucidén homo~
génea de hidruro de litio en la masz fundida; 1a purlflqa—
cién del litio metdlico para mejorar su reaccidén con é;,;
hidrégeno; y la culminacidén de la reaccidén litio-hidrégeno
con una velocidad alta y a una temperatura notablemente
vaja. ' | o

La etapa inmediatamente siguiénte, a la que se
hace referencia arriba como etapa (e), es la introduceién,
en forma zaseosa, de un compuesto o unza mezcla de'COmpues-
t0s oue tienen la férmula:

_ Sin014 < .

- en la que x es 0 6 un numero entero comprendldo
entre 1 y 3, en un lugar, preferiblemente en la porcién
inferior o ﬂltad inferior del tubo Ty y. a pre516n suficien-
te para que el gas borbotee en el seno de la massa fundlda
Yy choque contra las paletas del agitador 6, las cuales
estdn disefiadas para proporcionar una buena dispersién de
‘las burbujas a través de 12 masa fundida fuera del tubo Ty

'1ncrementando asi el contacto entre el gas-y el hLdruro de




10

15

20

23

30

| 1litio. La presién sugerida agui es de éproximadamente 0,07

-de litio. Se observari que la férmula anterior para el

 la temperatura esté comprendlda en el intervalo de aproxi-

‘ecuyo caso la masa fundida estd siempre en tres de los

Hoja nam. 10

kg/cm? a aproximadamente 0,7 kg/cmz. Este contacto da
como resultado una reaccién exotérmica, p.ej., tetracloro-
silano 4+ hidruro de litio —>» silano gaseoso ¢+ cloruro

clorosilano incluye monocloro'sila_no, triclorosilano, y
tetraclorosilano, de los cuales se prefieren los dog -+~
fil1timos. Aunque pueden utilizarse mezclas, es usual em--
plear un solo compuesto de clorosilano. : vras
Como esta etapa es exotérmica, no se suminiétra
calentamiento alguno, y se aumenta la agitacién y/o ééi:
proporciona refrigerscién externa para mantener la misms

temperatura baja utilizada en las etapas anteriores. Aqui,

madamente 3752C a aproximadamente 4252C, y se prefiersn
estas temperaturas., El limite superior de temperatura se
determina sobre la base de cuénta descqmposicién del si-
lano sea econémicamente aceptable, y usualmente no seri
mayor que aproximadamente 5002C. ¢ '

- Bl procedimiento, como se ha descrito con ante-
rioridad, se utiliza preferlblemente como parte de un
gistema semicontinuo en el que, por ejemplo, hay dos
reactores y una célula electrolitica, la cual proporciona
el litio. En este caso, un reactor estd siempre vacio y
la célula electrolitlca abastece a ambos reactoros. Parece
ser, 51n embargo, que la disposicién més econ6m1ca es
utilizar dos reactores y dos células electrolitlcas, en

recipientes, estando el cuarto siempre vacfo. Este siste-
ma secuencial se describird mds adelante, pero debe quedar




. - Moja nAm. 11

claro que el uso de la masa fundida residual (después de
la separacién del silano) en las operaciones ulteriores
seria perjudicial desde el punto de vista de la pureza, a
no ser que aquélla se purificase. Los componentes perjudi-
ciales en esta etapa son: (1) el silicio formado por la
descomposicion del silano, que, por supuesto, se minimiza
por el uso de la temperatura minima requerida para mantee-
ner la solucion de hidruro de litio én la masa fundida,,"y
- (@ el hidruro de litio sin reaccionar. Una caracteristica
de esta invencidén, que puede denominarse purificacion de
la sal, proporciona precisamente una purificacién en,la,
etapa adicional siguiente: " .
(@ introducir cloruro de hidrégeno gaseoso*én
la masa fundida en cantidad suficiente para reaccionar- *
con el cloruro de litio que no ha reaccionado y silicio
para formar un clorosilano gaseoso, cloruro de litio,, e ;
hidrégeno gaseoso.

Esta etapa se lleva a caho preferiblemente
introduciendo el cloruro de hidrégeno gaseoso a través de
la tuberia 4 en la porcion inferior del tubo 7.donde dicho
gas es aspirado a un area de gran turbulencia, lo que
.contribuye a disolver el cloruro de hidrégeno en la masa
fundida mejorando asi la reaccion y minimizando la canti-
dad de cloruro de hidrégeno requerida* para cumplir la
funcion de reaccionar con el hidruro de litio que no ha
reaccionado y el silicio. El cloruro de hidrégeno puede
introducirse ef otros puntos de la masa fundida, pero este
se considera menos eficiente.

En la etapa final en el procedimiento basico, a

la que se ha hecho referencia arriba como etapa (F), se
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-retira el silano gaseoso por la abertura 5, y en el caso

de que se utilice la etapa (g), en otra etapa, etapa (h),
se retira el clorosilano gaseoso y el hidrbégeno gaseoso
por la abertura 5 a medida que se producen los gases. Los
gases pueden retirarse por la misma abertura o por abertu-
ras diferentes, las cuales pueden estar localizadas en
cualquier punto por encima del nivel de la masa fundida,
preferiblemente cerca de la parte superior del reactoy.-*21
El silano gaseoso es enviado al almacenamiento o a la*"*—
purificacion, y los otros gases pueden utilizarse en el .
procedimiento dependiendo de la economia que se consiga-
con ello. Cualquier purificacion o separacién que se
utilice aqui puede ser convencional, y tales tdécnicas no

* 0w

se describiran aqui.
Se provee una abertura de salida 8 para la trans-

ferencia de masa fundida a una célula electrolitica cuando
el reactor 2 estéd integrado formando un sistema completo.
La abertura de entrada 1 cumple también la misidn de ser
utilizable para transferencias desde una célula electro-
litica en el mismo caso.

El procedimiento descrito hasta ahora considera
el uso de una cantidad suficiente de masa fundida para
cubrir el tubo y una cantidad suficiente de litio, hidré-
geno, clorosilano, y cloruro de hidrégeno para producir
la cantidad deseada de silano y separar esencialmente
hidruro de litio que no ha reaccionado y silicio. Para
conseguir mayores eficiencias, sin embargo, se sugieren
las relaciones molares siguientes. Estas relaciones estan
basadas en el uso de un mol de-una mezcla de cloruro de

litio y cloruro de potasio, habiéndose tratado anterior-
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—mente de las-proporciones de la mezcla (en el caso del

litio, se entendera que la relacién se da en términos de
atomos-gramo de litio por mol de LiCl 4 KC1):

(i) aproximadamente 0,01 a aproximadamente 0,1
atomos-gramo de litio por mol de LiCl 4 KC1 y, preferible-
mente, aproximadamente 0,07 a aproximadamente 0,08 &tomos-
gramo de litio por mol; "

(ii) aproximadamente 0,01 a aproximadamente 0¢05
moles de hidrogeno por mol de LiCl 4 KC1l y, preferible,-",
mente, aproximadamente 0,03 a aproximadamente 0,04 moles
de hidrogeno por mol;

(iii) aproximadamente 0,005 a aproximadamente-
0,025 moles de SiCl”por mol de LiCl 4 KCl1 y, preferiblen
mente, aproximadamente 0,01 a aproximadamente 0,02 moles-"-
de SiCl”pormol; " n

(iv) aproximadamente 0,003 a aproximadamente ;
0,0045 moles de cloruro de hidrogeno por mol de LiCl 4 KCI
y, preferiblemente, aproximadamente 0,0035 a aproximada-
mente 0,0037 moles de cloruro de hidrogeno por mol (basado
en la descomposicion del 5~ del SiHM).

Cloruro de litio y/o cloruro de potasio de
complemento pueden introducirse siempre que sea preciso
para satisfacer los requerimientos del procedimiento.

Las células, electroliticas utilizadas en el
sistema arriba mencionado pueden ser las de construccioén
convencional utilizando los mismos materiales que para el
reactor 2, esto* es, inertes y resistentes a la corrosion.
Una célula preferida tiene un anodo de grafito en el cen-
tro, rodeado por un catodo de acero de bajo contenido en

carbono, y esta desprovista del revestimiento usual de
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.-ceradmica. Estan provistas, las tuberias y valvulas nece-

sarias para conectarla al sistema y estd provista también

una abertura de salida para cloro gaseoso, preferiblemente

en la parte superior de la célula, pero, en cualquier caso,

por encima del nivel de la masa fundida. La reaccion
principal en la célula es como sigue:

2 LiCl 4 e" — a 2 Li 4 Clg -
El cloro gaseoso se recoge y generalmente se vende como
tal. Se proporciona calor suficiente para mantener la
masa fundida, que es el medio utilizado en todo el pro-
cedimiento. La totalidad del cloruro de litio no sufre,
por supuesto, la reaccion indicada, sino solamente una--
cantidad suficiente para proporcionar el litio necesario”
para el procedimiento basico en los reactores,

El sistema preferido estad constituido por dos
reactores tales como el reactor 2 y dos células electro-
Iiticas, estando determinado el dimensionado de los reci-
pientes y las tuberias por las cantidades de materiales

a tratar y los caudales deseados.

Secuencialmente, el primer reactor descarga su
masa fundida residual en la primera célula electrolitica,
la cual descarga en el segundo reactor. El segundo reac-
tor descarga en la segunda célula electrolitica, la cual
descarga en el primer reactor para completar el ciclo.

En este sistema preferido, siempre esta presente
masa fundida en tres de los cuatro recipientes, estando
vacio el cuartd. La masa fundida y el litio metalico son
transferidos desde una célula a un reactor, p.ej., aproxi-
madamente cada 12 horas. La electrélisis se produce sobre

una base casi continua, mientras que el procedimiento
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-basico :néds 14 purificacién de la sal tienen lugar sélo una
v.ez en cada reactor en, p.ej., cada periodo de 24 horas.
Este sistema secuencial se controla cerrando simplemente
las valvulas de conexién durante la transferencia dé la
masa fundida. Del mismo modo que el dimensionado depende
de la cantidad de producto y de los caudales deseados,
ocurre igual con la duraciéon de las fases del procedimiento,
las cuales pueden alargarse o acortarse adecuadamente*"para
acomodarlas a los requerimientos de silano. :
La invencion arriba descrita se ilustra por el
ejemplo siguiente: .
Ejemplo \
El procedimiento, tai como se ha descrito arriba,
se realiza de la manera preferida durante 24 horas. Dos *
.reactores, de 2,44 m de altura por 0,91 m de diametro”™ y
dos células electroliticas, de 2,74 m de altura por 0,91
m de didmetro, estan conectados en serie conforme a la
secuencia arriba descrita. ElI material utilizado en la ™
construccion de los reactores y las células es acero de
bajo contenido en carbono, y las células tienen un anodo
de grafito, un catodo de acero de bajo contenido en car-
bono, y carecen de revestimiento interior. El reactivo de
clorosilano es tetraclorosilano. Las etapas del procedi-.

miento, con inclusidén de la purificacién de la sal, se

. Ilevan a cabo en cada reactor una vez cada periodo de 24

horas. La electrélisis es continua, estando siempre en
funcionamiento al menos una célula. El calor total aporta-
do para mantener la masa fundida en las células asciende

a 46267 kcal cada 24 horas, y en los reactores 312304 kcal

cada 24 horas. El procedimiento se lleva a cabo en cada
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| reactor en 10 horas. Se recuperan del sistema 49,9 kg de
silano en las 24 horas (dos ciclos). '

Tos reactores operan a una temperaturs de apro-
ximadamente 4009C, y las células Operan a una temperatura
de aprowlmadamente 4500C. ‘ .

Para obtener el silano resultante, las canti-
dades de cada componente utilizadas en moles basados. en,

un total de 1 mol en el sistema, son como sigue:

Moles
Cloruro de potasio . 0,1827
cloruro de litio 0,2673 '
1litio : 0,072 (atomos—wramo)
- hidrégeno " 0,036 .
tetraclorosilano 0, 018
~cloruro de hidrdégeno 0,004

El porcentaje en moles en la mezcla de masa,

fundida inicial introducida en el reactor es 40,6% en

moles de cloruro de potasio y 59,40% en moles de cloruro

de litio.
_ El silano'gaseoso recuper2do es al menos apro-
ximodamente 98% en peso de silano, siendo el resto hasta

el 100% en peso impurezas, y puede enviarse a un sistema

o~

de purificacién de silano.
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invenci6n propia y nhueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pa-
tente de Invencién en Espafia, por VEINTE afos, son los™
que se recogen en las reivindicaciones siguientes:

13. Un procedimiento para la obtencién de sifanc
en un recipiente de reaccion que comprende (i) una camara
cerrada simple, (ii) un tubo hueco abierto por ambos*"extrt
mos y que tiene un eje tedrico que corre de un extremo al
otro, eje que es* aproximadamente paralelo al eje vertical
tedrico de la camara, estando dispuesto dicho tubo en la
porcion inferior de la céamara; y.(iii) medios para hacer
circular un liquido en la porcidn inferior de la camara
de tal manera que el liquide fluya en una direccién desh
cendente a través del tubo y en una direccién ascendente,
fuera del tubo, procedimiento que comprende las etapas
siguientes: (&) mantener una masa fundida de cloruro de
litio en la porcioén inferior de la camara, estando el
nivel de la masa fundida por encima del tubo; (b) activar
los medios de circulacién; (¢) introducir litio liquido
en la masa fundida de tal manera que al menos una parte
de aquél ascienda a la superficie de la masa fundida; -
(d) introducir hidrégeno gaseoso por encima de la super-
ficie de la masa fundida de tal manera que el hidrégeno
gaseoso reaccione con el litio en la superficie de la
masa fundida para formar hidruro de litio, siendo mez-

clados el lit"io, el hidruro de litio y la masa fundida
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. por los medios de circulacidén para proporcionar una

mezela homogénea de los mismos; (e) introducir, como gas,|
un compuesto o una mezcla de compuestos gue tienen la
férmula '
' SiH_C1

% 4 X :
en la que x es 0 6 un nimero entero comprendldo entre 1

¥y 3, de tal modo que el gas se dlspersg por los medios.

de circulacién en la mezcla, con lo que el gas se pone:
en contacto con el hidruro de litio para formar 51lane:
gaseoso; y (f) retirar el silano gaseoso de la comara.'

- 28, El procedimiento definido en la reivindi<
cacién 18, en el que se llevan a cabo las etapas 51gu1éﬁ-
tes despuds de la etapa (e) en el caso de que esté pre~
sente, ademis de-silano gaseoso, hidfuro de litio sin -
reaccionar y silicio: (g) introducir cloruro de hidrégenp
gaseoso en la masa fundida en cantidad suficiente paral
reaccionar con el hidruro de litio que no ha re=a rcoionado

y el silicio para formar un clorosilano gaseoso, haluro

"de litio, . hidrégeno; y (h) retirar el clorosilano

gaseoso y el hidrégeno gasecoso de la. cdmara. -

32, El procedimiento definido en la.reivindi-
cacibén 12, en el que la masa fundiéé contiene cloruro de
potasio'como fundente. '

.42, E1 procedimiento definido en la reivindi-
cacibn 2%, en el que lg masa fundida contiene oloruro de
potasio como fundente. ‘ |

58, El procedimiento definido en la reivindi-
cacién 32, en el que se introducon los componentes
siguientes en las proporciones que se indican & continue-

cién: (i) aproximadeamente 0,01 a aproximadamente 0,1
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_atdmo gramo de litio por mol de mezcla de cloruro de litio

y cloruro de potasio; (ii) aproximadamente 0,01 a aproxi-
madamente 0,05 moles de hidrégeno por mol de mezcla de
cloruro de litio y cloruro de potasio; y (iii) aproxima-
damente 0,005 a aproximadamente 0,025 moles de tetraclo-
rosilano por mol de mezcla de cloruro de litio y cloruro
de potasio. -

6a. El procedimiento definido en la reiving,ic-a-
cidén 43, en el que se introducen los componentes siguien-
tes en las proporciones siguientes: (i) aproximadamente
0,07 a aproximadamente 0,08 atomos gramo de litio por™mol
de mezcla de cloruro de litio y cloruro de potasio; (ti™l
aproximadamente 0,01 a aproximadamente 0,05 moles de
hidrogeno por mol de mezcla de cloruro de litio y cloruro
de potasio; (iii) aproximadamente 0,01 a aproximadamente”
0,02 moles de tetraclorosilano por mol de mezcla de cloru-
ro de potasio; y .(iv) aproximadamente 0,003 a aproximada-~
mente 0,0045 moles de cloruro de hidrogeno por mol de
mezcla de cloruro de litio y cloruro de potasio. t

73. El procedimiento definido en la reivindica-
cion-~, en el que la masa fundida contiene una mezcla
eutéctica de cloruro de litio -y cloruro de potasio o una
mezcla de aproximadamente 52 a aproximadamente 68 por
ciento en moles de cloruro de litio y"aproximadamente 32
a aproximadamente 48 por ciento en moles de cloruro de
potasio.

83. EIl procedimiento definido en la reivindica-
cion 63, en el que la masa fundida contiene una mezcla
eutdctica de cloruro de litio y cloruro de potasio o una

mezola de aproximadamente 52 a aproximadamente 68 por-
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-ciénto en moles de cloruro de litio y aproximadamente 32
a aproximadamente 43 por ciento en moles de cloruro de
potasio.

9-. El procedimiento definido en la reivindica-
cion 68, en el que la temperatura mantenida en las etapas
@), (), (©, y () esta comprendida en el intervalo de
aproximadamente 375"0 a aproximadamente 5252C y la tempe-
ratura mantenida en la etapa (e) y hasta que se retira di
silano de la camara esta comprendida en el intervalo do
aproximadamente 3759C a aproximadamente 4252c.

105. El procedimiento definido en la reivindica-
cion 45, en el que el compuesto de clorosilano es tridélo-
rosilano o tetraclorosilano.

115. El procedimiento definido en la reivindicar
cion 95, en el que el recipiente de reaccién esta integra-
do en un sistema semicontinuo que comprende al menos un®
c?cipiente de reaccion y al menos una célula electrolitica
conectada en serie, donde la masa fundida se utiliza como
medio en el recipiente y en la célula, se produce litio
para el procedimiento por electrélisis del cloruro de
litio en la célula, y el recipiente se.vacia peridédica-
mente.

123. El procedimiento definido en la reivindica-
cion 113, en el que existen al menos un par de recipientes
y un par de células, y cada uno de los recipientes del
par se vacia alternativamente.

- 135. "UN PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE
SILANO™. . " . . -
Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-

cede, representado en los dibujos que se acompafian y con
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-los fines que se han especificado.
Esta Memoria consta de veintiuna hojas escritas

a maquina por una sola cara.
Madrid, IS.QWj.97y.
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