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Descripcion
Tratamiento de corrientes de clorosilanos que contienen boro
Campo técnico

El presente invento se refiere a un procedimiento para la obtencion de clorosilanos empobrecidos en boro a partir de
una mezcla de clorosilanos que contiene boro mediante separacion por destilacion de una corriente de destilacion
enriguecida en boro. El invento se refiere ademas a un dispositivo para la obtencién de clorosilanos empobrecidos en
boro a partir de una mezcla de clorosilanos que contiene boro.

Antecedentes del invento

Es conocido que en el caso de la produccion de un silicio policristalino, que encuentra utilizacién p.ej. en el sector
fotovoltaico o en la produccion de fibras de vidrio o chips, se emplean triclorosilano (SiHCI3;, TCS) y/o tetracloruro de
silicio (SiCls, STC) de calidad técnica como un material en bruto. Estos productos contienen diferentes impurezas, tales
como p.ej. otros silanos, ilustrativamente diclorosilano (SiH2Cl,, DCS), pero también p.ej. compuestos de boro, en
particular tricloruro de boro (BCls).

Los componentes que contienen boro son por regla general perjudiciales para la utilizacion ulterior de los TCS y STC,
p.ej. en los sectores de uso arriba mencionados, y por lo tanto deben de ser eliminados o reducidos a un valor diana.
Las cantidades residuales de BCl; en el clorosilano como material de partida empleado se oponen p.ej. a un dopaje
deliberado del silicio purisimo. Unos tipicos 6rdenes de magnitud de las impurezas estan situados en 0,1 a 5 ppm
(partes por millén) en peso, ocasionalmente también hasta en 10 ppm en peso, 0 mas altos.

La separacion de componentes trazas por una via de destilacion es conocida como dificil en muchos casos de uso. Asi,
los puntos de ebullicién del tricloruro de boro (12,5 °C) y p.ej. del diclorosilano (8,3 °C) estan tan cerca uno de otro que
en el caso de una clasica ruta de tratamiento por destilacion, tal como se muestra en la Figura 1, las impurezas que
contienen boro deben de ser separadas de nuevo como unos denominados compuestos de bajo punto de ebullicion, en
comun con el diclorosilano y con una alta proporcién de triclorosilano a través de la corriente de cabeza de la segunda
columna de destilacion, que se utiliza para la separacion de la corriente de cabeza de una primera columna de
destilacion. La fracciébn de compuestos de bajo punto de ebullicion, separada de esta manera, que contiene las
impurezas con boro, en particular tricloruro de boro, es utilizada entonces o bien como un conjunto, o es sometida a un
tratamiento que no es de destilacion. En el caso del tratamiento que no es de destilacién se utilizan p.ej. procedimientos
de formaciéon de compuestos complejos, tal como se describen en el documento de solicitud de patente internacional
WO 06/054325. En el caso de esta clasica ruta de tratamiento resultan pérdidas en cuanto a los materiales valiosos
TCSyDCS.

Se establece por lo tanto la misién de tratar unas corrientes de clorosilanos que contienen boro mediante un
procedimiento puramente de destilacion, de tal manera que se puedan obtener unas fracciones muy puras de
clorosilanos, pudiéndose obtener en particular o bien diclorosilano, triclorosilano y/o tetracloruro de silicio, empobrecidos
en boro, o también mezclas de diclorosilano y triclorosilano empobrecidas en boro, y siendo disminuida en particular la
pérdida de diclorosilano y triclorosilano por separacion de fracciones de silanos enriquecidas en boro.

Descripcion del invento

El problema planteado por la misidon establecida se resuelve mediante un procedimiento para la obtencion de
clorosilanos empobrecidos en boro a partir de una mezcla de clorosilanos, que contiene boro, mediante separacion por
destilacion de una corriente de destilacion empobrecida en boro, realizandose, en el caso de una disposiciéon de una o
varias columnas de destilacién, que por lo menos en el caso de una columna de destilaciéon se deriva una corriente
lateral enriquecida en boro. Esta corriente lateral retirada por destilacién, se puede evacuar a vertederos o aportar a una
utilizaciéon de otro tipo. Mediante la separacién conforme al invento de una corriente lateral enriquecida en boro, se
pueden obtener unas corrientes empobrecidas en boro a base de STC, DCS y TCS, que se pueden emplear de una
manera variada, sin ningun tratamiento especial. Solamente la remanente corriente lateral que contiene boro debe de
ser evacuada a través de unos sistemas de evacuacion, tales como p.ej. los de lavado e hidrdlisis, resultando menores
pérdidas de DCS y/o TCS que en el caso de la clasica ruta de tratamiento que se muestra en la Figura 1.

Una forma alternativa de realizacién del presente inventd prevé, para la obtencién de triclorosilano empobrecido en boro
a partir de una mezcla de triclorosilanos que contiene boro, un procedimiento, realizandose en éste, en una disposicion
de solamente una columna de destilacion, que se deriva una corriente lateral de triclorosilano empobrecida en boro.
Este triclorosilano se puede aportar a la utilizacion ulterior o a una utilizacion de otro tipo. Por lo demés, en el caso de
este procedimiento se deriva una corriente de cabeza o lateral enriquecida en boro, que es evacuada a vertederos o
aportada a una utilizacién de otro tipo. De acuerdo con esta forma de realizacion, el clorosilano empobrecido en boro se



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2366 681 T3

retira como corriente lateral, efectuandose la eliminacion de los compuestos que contienen boro o bien a través de otra
corriente lateral o a través de una corriente de cabeza enriquecida en boro (comparense las Figuras 4 y 5).

La idea comun en el caso de ambos procedimientos arriba mencionados consiste en que se pueden derivar a través de
una corriente lateral unas corrientes de clorosilanos empobrecidas en boranos o en boro, para llegar finalmente a unos
clorosilanos empobrecidos en boro, a saber diclorosilano, triclorosilano y/o tetracloruro de silicio empobrecidos en boro,
o también mezclas de diclorosilano y triclorosilano, empobrecidas en boro.

En una forma preferida de realizacion del invento, en ambos procedimientos anteriores se deriva, junto a una de las
columnas de destilacion o respectivamente junto a la columna de destilacion més baja, una corriente de cola de
tetraclorosilano, empobrecida en boro, y se aporta al tratamiento ulterior o a una utilizacién de otro tipo (véanse las
Figuras 2, 3y 4).

Por el concepto de “columna de destilacién mas baja” se entiende, en el caso de una disposicion de varias columnas de
destilacion, la columna que trabaja en el intervalo més alto de temperaturas de ebullicion de la mezcla de clorosilanos
aportada, en la que por lo tanto eventualmente se deriva tetraclorosilano como corriente de cola. Por el concepto de
“columna de destilaciéon mas alta” se entiende correspondientemente la columna que trabaja en el intervalo mas bajo de
temperaturas de ebullicién, en la que por lo tanto eventualmente como corriente de cabeza se separan gases inertes y
compuestos de bajo punto de ebullicién.

En una forma preferida de realizacion del invento esté previsto, ademas de ello, que junto a una de las columnas de
destilacion o respectivamente en el caso de por lo menos una de las columnas de destilacion, se derive una corriente
lateral o de cola de triclorosilano empobrecida en boro y se aporte al tratamiento ulterior 0 a una utilizacion de otro tipo
(comparense las Figuras 2 y 4).

Una forma especial de realizacion del invento prevé que, en el caso de varias columnas de destilacion, junto a una de
estas columnas de destilacion, que no es la mas baja, se derive una corriente de cola de triclorosilano, empobrecida en
boro (compéarese la Figura 2).

En otra forma especial de realizacion del invento esta previsto que, en el caso de varias columnas de destilacién, junto a
una de estas columnas de destilacion se derive una corriente lateral de triclorosilano, empobrecida en boro, y junto a
otra columna de destilacién, que esta situada por encima de la columna de destilacién antes mencionada, se derive una
corriente de cola de triclorosilano, empobrecida en boro, pudiéndose reunir opcionalmente ambas corrientes de
triclorosilano, empobrecidas en boro (comparese la Figura 3). Con la descripcién “por encima de la columna de
destilacion antes mencionada” se entiende la columna de destilacion en la cual se separan las fracciones de mas alto
punto de ebullicion en comparacion con la columna de destilacién situada debajo de ella.

En el caso del procedimiento conforme al invento puede estar previsto ademas que junto a la columna de destilacion, o
respectivamente en el caso de varias columnas de destilacion, junto a por lo menos una de las columnas de destilacion,
gue no es la mas baja, se derive una corriente de cabeza de diclorosilano, empobrecida en boro y, opcionalmente, se
retna con la o las corriente(s) de triclorosilano, empobrecida(s) en boro (comparense las Figuras 2, 3 0 4) o0 se aporte a
una utilizacién de otro tipo.

En el caso del procedimiento conforme al invento puede estar previsto preferiblemente, ademas de ello, que desde la
corriente de cabeza de la columna de destilacion o respectivamente desde la columna de destilacion méas alta se
separen gases inertes. Por el concepto de “gases inertes” se deben de entender en el presente caso los gases no
disueltos, precipitables con agua de refrigeracion o con mezclas frigorificas usuales, p.ej. N2, Hz y/o HCI.

En el caso del procedimiento conforme al invento, la destilacion o las destilaciones se lleva(n) a cabo a una presion que
esta situada en el intervalo entre 0,5 y 22 bares, de manera preferida entre 1 y 10 bares, de manera todavia mas
preferida entre 1,5 y 5 bares, realizandose, en el caso de varias columnas de destilacion, que las respectivas presiones
en las columnas individuales pueden ser escogidas independientemente unas de otras. Las presiones en las respectivas
columnas, situadas dentro de los intervalos de presion mencionados, se ajustan también a aspectos econdémicos,
pudiendo desempefiar un cierto cometido la eleccion de los medios de funcionamiento, p.ej. para la condensacion, p.ej.
el agua de refrigeracion con la temperatura del entorno, o para la evaporacion, p.ej. el vapor de un escalén inferior de
presion, p.ej. de 4 bares. Las columnas de destilacion estan provistas de manera preferida de un sistema de
condensacion (condensador) para la produccion del reflujo hacia la respectiva columna y de uno o varios evaporadores
para el ajuste de las temperaturas de cola. Las columnas estan equipadas con empaquetaduras de destilacién, cuerpos
de relleno, platos de destilacion o similares, que determinan el rendimiento de separacién y la pérdida de presion a
través de la columna. Las destilaciones se llevan a cabo de manera preferida en el intervalo de temperaturas de -20 °C
hasta 200 °C, de manera mas preferida de 0 °C hasta 160 °C y de manera especialmente preferida de 20 °C hasta 140
°C. La temperatura en cada caso mas baja se refiere a la temperatura de condenacién del condensador principal, por lo
tanto del condensador que condensa la mayor parte de los vapores de destilacion de la columna (vapor de la columna).
Por regla general, éste es el primer condensador en la ruta de condensacion. El rendimiento de separacion de las
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columnas se determina en lo esencial por el rendimiento de separacion que es necesario para la separacion de los
componentes principales STC, TCS y DCS. Se emplean unas columnas con 10 hasta 120 etapas de separacion, de
manera preferida con 20 hasta 90 etapas tedricas de separacion, de manera especialmente preferida con 30 hasta 80 o
menos etapas tedricas de separacion.

En una forma especial de realizacion del procedimiento conforme al invento, la mezcla de clorosilanos que contiene
boro, que se aporta al tratamiento por destilacién, contiene en cada caso de manera preferida de 2 a 98 % en peso, de
manera mas preferida de 40 a 95 % en peso, de manera especialmente preferida de 70 a 90 % en peso de
tetraclorosilano; de 1 a 97 % en peso, de manera mas preferida de 5 a 50 % en peso, de manera especialmente
preferida de 10 a 30 % en peso de triclorosilano; de 0,01 a 20 % en peso , de manera mas preferida de 0,05 a 5 % en
peso, de manera especialmente preferida de 0,075 a 1 % en peso de diclorosilano, asi como de 0,1 a 20 ppm en peso
de BCIls;, de manera mas preferida de 0,5 a 5 ppm en peso. El caudal mésico aportado puede ser de 1.000 a 800.000
ka/h.

En una forma preferida de realizacion del procedimiento conforme al invento, la corriente lateral enriquecida en boro,
gue se ha derivado y preferiblemente se ha evacuado contiene por lo menos 20 %, de manera preferida por lo menos 50
%, de manera especialmente preferida mas que 80 % de la cantidad de BCl; que esta contenida en la mezcla de
clorosilanos que contiene boro (alimentacion de entrada en la destilacion) que se aporta al tratamiento por destilacién.
En tal caso, el contenido de BCls en la corriente lateral enriquecida con boro, en comparacion con el contenido de BCls;
en la corriente de cabeza de la columna mas alta, que por lo tanto contiene, entre otros, los gases inertes y los
compuestos de bajo punto de ebullicion, esta enriquecido en el factor de 1,5, de manera preferida en el factor de 2,5, de
manera especialmente preferida en el factor de 5 o por encima de éste. Unos tipicos contenidos de BCls son los de 100
ppm en peso a 2 % en peso, de manera preferida de 250 a 8.000 ppm en peso. El caudal mésico derivado puede ser de
1 a 100 kg/h.

En otra forma preferida de realizacion del procedimiento conforme al invento, la corriente lateral o de cola empobrecida
con boro, o respectivamente las corrientes laterales y de cola empobrecidas en boro, contiene(n) méas de 90 % en peso,
preferiblemente mas de 99 % en peso, de manera especialmente preferida un triclorosilano muy puro, siendo la
proporcién de BCl; mas baja que la proporcion en la mezcla de clorosilanos, que contiene boro, que se ha aportado
(alimentacién de entrada en la destilacién). El caudal masico retirado, o respectivamente por lo menos uno de los
caudales masicos retirados, puede ser de 1.000 a 50.000 kg/h.

En todavia otra forma de realizacion preferida del procedimiento conforme al invento, la corriente de cabeza
empobrecida en boro contiene compuestos de bajo punto de ebullicién, principalmente diclorosilano, y gases inertes y
como maximo 60 %, de manera preferida como maximo 50 %, de manera especialmente preferida como maximo 30 %
del BCls, que estaba contenido en la mezcla de clorosilanos, que contiene boro, aportada (alimentacion de entrada en la
destilacion). El caudal mésico retirado de esta manera puede ser de 10 a 1.000 kg/h.

En una forma especial de realizacion del procedimiento conforme al invento, la corriente reunida de triclorosilano y
diclorosilano, empobrecida en boro, contiene principalmente triclorosilano y diclorosilano, siendo la proporcion de BCl;
mas baja que la proporcion en la mezcla de clorosilanos que contiene boro que se ha aportado (alimentacion de entrada
en la destilacion). El caudal masico reunido y separado puede ser de 1.000 a 50.000 kg/h.

Un objeto adicional del presente invento es un dispositivo para la obtencion de clorosilanos empobrecidos en boro a
partir de una mezcla de clorosilanos que contiene boro, el cual comprende

a) una o varias columnas de destilacion, que son apropiadas para la destilacion de mezclas de clorosilanos que
contienen boro,
b) unos medios para la aportacién de una mezcla de clorosilanos que contiene boro, estando dispuestos los

medios junto a la columna de destilaciéon o junto a la columna de destilacién mas baja, y siendo apropiados
para la aportacion de un caudal masico, preferiblemente de 1.000 a 800.000 kg/h,

C) unos medios para la separacién de una corriente de cola de tetraclorosilano, empobrecida en boro, estando
dispuestos los medios junto a la columna de destilacién o respectivamente junto a la columna de destilacion
mas baja, y siendo apropiados para la retirada de un caudal masico, preferiblemente de 500 a 750.000 kg/h,

d) unos medios para la separaciéon de una corriente lateral o de cola de triclorosilano, empobrecida en boro,
estando dispuestos los medios junto a por lo menos una de las columnas de destilaciéon y siendo apropiados
para la retirada de un caudal mésico, preferiblemente de 1.000 a 50.000 kg/h,

e) unos medios para la separacion de una corriente de cabeza empobrecida en boro de compuestos de bajo
punto de ebullicion, principalmente de diclorosilano, estando dispuestos los medios junto a por lo menos una de
estas columnas de destilacion, que no es la mas baja, y siendo apropiados para la retirada de un caudal
masico, preferiblemente de 10 a 1.000 kg/h,

f) unos medios para la separacion de gases inertes desde la corriente de cabeza de la columna de destilacién, o
respectivamente en el caso de varias columnas de destilacion, de la columna de destilacion mas alta, y
0) opcionalmente, unos medios para la reunién de los compuestos de bajo punto de ebullicién, principalmente

diclorosilano, empobrecidos en boro, procedentes de la corriente de cabeza, con la o las corrientes de
triclorosilano empobrecidas en boro, que han sido separadas previamente, asi como unos medios para la
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retirada de las corrientes reunidas de clorosilanos, siendo apropiados estos Ultimos para la retirada de un
caudal masico, preferiblemente de 1.000 a 50.000 kg/h,
estando dispuestos, por lo menos en el caso de una de las columnas de destilacion, unos medios para la separacion de
una corriente lateral enriquecida en boro y siendo apropiados estos medios para la retirada de un caudal masico,
preferiblemente de 1 a 100 kg/h. Ejemplos de diferentes formas de realizacién del dispositivo descrito con anterioridad
se representan en las Figuras 2 hasta 4.

En el caso de una forma de realizacién alternativa del invento, esta previsto un dispositivo para la obtenciéon de
clorosilanos empobrecidos en boro a partir de una mezcla de clorosilanos, que contiene boro, el cual comprende

a) una columna de destilacion que es apropiada para la destilacion de mezclas de clorosilanos que contienen
boro,
b) unos medios dispuestos junto a la columna de destilacion para la aportacion de una mezcla de clorosilanos,

que contiene boro, siendo apropiados estos medios para la aportacion de un caudal masico, preferiblemente de
1.000 a 800.000 kg/h,

C) unos medios dispuestos junto a la columna de destilacion para la separacion de una corriente de cola de
tetraclorosilano, empobrecida en boro, siendo apropiados estos medios para la retirada de un caudal masico,
preferiblemente de 500 a 750.000 kg/h,

d) unos medios dispuestos junto a la columna de destilacién para la separacion de una corriente lateral de
triclorosilano, empobrecida en boro, siendo apropiados estos medios para la retirada de un caudal masico,
preferiblemente de 1.000 a 50.000 kg/h, y

e) unos medios para la separacion de gases inertes desde la corriente de cabeza de la columna de destilacion,

estando dispuestos para la separacion del boro junto a la columna de destilacion unos medios para la separacion de

una corriente de cabeza o lateral enriquecida en boro, y siendo apropiados estos medios para la retirada de un caudal
masico, preferiblemente de 1 a 100 kg/h. Dos ejemplos de realizacion del dispositivo alternativo antes mencionado de

acuerdo con el presente invento se muestran en las Figuras 4y 5.

En todos los sitios donde se retira una corriente lateral de acuerdo con el invento, esto puede efectuarse, en vez de en
una sencilla columna sin pared de separacion, también en una columna con pared de separacién. Con ello se pueden
conseguir una pureza mas alta y unas mejores posibilidades de ahorro de energia. Para la corriente lateral de TCS se
pueden alcanzar de esta manera p.ej. unos contenidos de BCI; situados en el intervalo desde mediano hasta bajo de
ppb (partes por mil millones).
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Ejemplos
Ejemplo comparativo 1
Circuito clasico

La Figura 1 muestra una disposicién clasica de destilacion, que se compone de una primera columna de destilacion 1
inclusive un evaporador 1a y un condensador 1b, de una segunda columna de destilacion 2, inclusive un evaporador 2a
y un condensador 2b, unos medios 3 para la aportacién de una mezcla de clorosilanos que contiene boro, unos medios
4 para la separacion de una corriente de cola de tetraclorosilano empobrecida en boro, unos medios 5 para la
transferencia de una corriente de cabeza de compuestos de bajo punto de ebullicion desde la primera columna de
destilacion 1 hasta la segunda columna de destilacién 2, unos medios 6 para la separacion de una corriente de cola de
triclorosilano, empobrecida en boro, desde la segunda columna de destilacion 2, unos medios 7 para la retirada de una
corriente de cabeza desde la segunda columna de destilacidn, que es separada en una corriente de gases inertes 8 y en
una fraccion de compuestos de bajo punto de ebullicion 9, que contiene BCl;, DCS y TCS, los cuales son desechados o
respectivamente aportados al tratamiento ulterior.

La Tabla 1 muestra las proporciones en masa de los componentes individuales en las respectivas corrientes parciales
en la disposiciéon de acuerdo con el Ejemplo comparativo 1 e indica ademas los respectivos caudales masicos. En tal
caso, los valores indicados representan solamente un ejemplo concreto de las proporciones en masa de los
componentes individuales en un “circuito clasico” de acuerdo con el Ejemplo comparativo 1:

Caudal masico en la conduccién 3 6 9
Proporcion en masa

DCS 0,001 0,001 0,596
BCl; en ppm 1 1 496
TCS 0,177 0,999 0,404
SiCly 0,819 0 0
Otros compuestos 0,004 0 0
Caudal mésico kg/h 50.000 8789 74
Ejemplo 2

Descarga de boro en la corriente lateral de una columna para compuestos de bajo punto de ebullicion

La Figura 2 muestra una forma preferida de realizacion de una disposiciéon de destilacion conforme al invento, que
comprende una primera columna de destilacién 11 inclusive un evaporador 11a y un condensador 11b, una segunda
columna de destilacion 12 inclusive un evaporador 12a y un condensador 12b, unos medios 13 para la aportacion de
una mezcla de clorosilanos que contiene boro, unos medios 14 para la separacion de una corriente de cola de
tetraclorosilano empobrecida en boro, unos medios 15 para la transferencia de una corriente de cabeza de compuestos
de bajo punto de ebullicion desde la primera columna de destilacion 11 hasta la segunda columna de destilacion 12,
unos medios 16 para la separacién de una corriente de cola de triclorosilano empobrecida en boro, unos medios 17 para
la separacion de una corriente de cabeza de compuestos de bajo punto de ebullicibn, empobrecida en boro, desde la
cual se separan gases inertes 18 y una fraccion de diclorosilano 19, asi como unos medios 20 para la separacién de
una corriente lateral enriquecida en boro desde la segunda columna de destilacién 12, sirviendo la corriente lateral 20
derivada para la descarga de boro: Ademas la Figura 2 muestra unos medios 21 para la retirada de las corrientes
reunidas de diclorosilano 19 y de triclorosilano 16.

La Tabla muestra con ayuda de un ejemplo concreto las proporciones en masa de los componentes individuales en las
respectivas corrientes parciales en la disposiciéon segun el Ejemplo 2 e indica los respectivos caudales masicos:
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Caudal masico en la conduccién 13 16 19 20 21
Proporcion en masa

DCS 0,001 0 1 0,894 0,005
BCl; en ppm 1 1 247 5.200 2
TCS 0,177 1 0 0,1 0,995
SiCly 0,819 0 0 0 0
Otros compuestos 0,004 0 0 0 0
Caudal masico kg/h 50.000 8.808 48 7 8.856
Ejemplo 3

Preparaciéon de TCS como corriente lateral con una descarga mas eficiente de boro en la corriente lateral de una
columna para compuestos de bajo punto de ebullicién.

La Figura 3 muestra otra forma preferida de realizacién de una disposicién de destilacion conforme al invento, que
comprende una primera columna de destilacion 31 inclusive un evaporador 31a y un condensador 31b, una segunda
columna de destilacién 32 inclusive un evaporador 31a y un condensador 31b unos medios 33 para la aportacion de
una mezcla de clorosilanos que contiene boro, unos medios 34 para la separacion de una corriente de cola de
tetraclorosilano, empobrecida en boro, unos medios 35 para la transferencia de una corriente de cabeza de compuestos
de bajo punto de ebullicion desde la primera columna de destilacion 31 hasta la segunda columna de destilacion 32,
unos medios 36 para la separacion de una corriente de cola de triclorosilano, empobrecida en boro, desde la segunda
columna de destilacién 32, unos medios 42 para la separacion de una corriente lateral de triclorosilano, empobrecida en
boro, desde la primera columna de destilaciéon 31, unos medios 37 para la separacién de una corriente de cabeza de
compuestos de bajo punto de ebullicion, empobrecida en boro, desde la que se separan gases inertes 38 y una fraccion
de diclorosilano 39, asi como unos medios 40 para la separacion de una corriente lateral enriquecida en boro desde la
segunda columna de destilacion 32, sirviendo la corriente lateral 40 derivada para la descarga de boro. Ademas, la
Figura 3 muestra unos medios 41 para la retirada de las corrientes reunidas de diclorosilano 39 y de triclorosilano 36 y
42.

La Tabla 3 muestra con ayuda de un ejemplo concreto las proporciones en masa de los componentes individuales en
las respectivas corrientes parciales en la disposicién segun el Ejemplo 3 e indica los respectivos caudales masicos.

Caudal masico en la conduccién 33 42 36 39 40 41
Proporcion en masa

DCS 0,001 0,001 0 1 0,822 0,005
BClz en ppm 1 1 5 62 5.800 1
TCS 0,177 0,999 1 0 0,172 0,995
SiCl, 0,819 0 0 0 0 0
Otros compuestos 0,004 0 0 0 0 0
Caudal masico kg/h 50.000 8.526 288 42 7 8.856
Ejemplo 4

Preparacion de TCS como corriente lateral, recuperacion de DCS a través de la corriente de cabeza y descarga de boro
en la corriente lateral.

La Figura 4 muestra una forma alternativa de realizacion de una disposiciéon de destilaciéon conforme al invento, que
comprende una columna de destilacién 51 inclusive un evaporador 51a y un condensador 51b, unos medios 53 para la
aportacién de una mezcla de clorosilanos que contiene boro, unos medios 54 para la separacién de una corriente de
cola de tetraclorosilano empobrecida en boro, unos medios 56 para la separacion de una corriente lateral de
triclorosilano empobrecida en boro, unos medios 57 para la separacion de una corriente de cabeza de bajo punto de
ebullicion, empobrecida en boro, desde la que se separan gases inertes 58 y una fraccion de diclorosilano 59, asi como
unos medios 60 para la separacién de una corriente lateral enriquecida en boro desde la columna de destilacion 51,
sirviendo la corriente lateral 60 derivada para la descarga de boro. Ademas, la Figura 4 muestra unos medios 61 para la
retirada de las corrientes reunidas de diclorosilano 59 y de triclorosilano 56.

La Tabla 4 muestra con ayuda de un ejemplo concreto las proporciones en masa de los componentes individuales en
las respectivas corrientes parciales en la disposicion de acuerdo con el Ejemplo 4 e indica los respectivos caudales
masicos:

| Caudal masico en la conduccion [53 [ 56 [59 | 60 |
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Proporcién en masa

DCS 0,001 0,001 0,999 0,958
BCl; en ppm 1 1 530 1.500
TCS 0,177 0,999 0 0,04
SiClg 0,819 0 0 0
Otros compuestos 0,004 0 0 0
Caudal masico kg/h 50.000 8.815 35 13

Ejemplo 5

Preparacién de TCS en la corriente lateral y descarga de boro a través de la corriente de cabeza, sin recuperacion de

DCS

La Figura 5 muestra otra forma alternativa de realizacion de una disposicion de destilacién conforme al invento, que
comprende una columna de destilacién 71 inclusive un evaporador 71a y un condensador 71b, unos medios 73 para la
aportaciéon de una mezcla de clorosilanos que contiene boro, unos medios 74 para la separaciéon de una corriente de
cola de tetraclorosilano empobrecida en boro, unos medios 76 para la separacion de una corriente lateral de
triclorosilano empobrecida en boro, unos medios 77 para la separaciéon de una corriente de cabeza de compuestos de
bajo punto de ebullicion, enriquecida en boro, desde la que se separan gases inertes 78 y una fraccion de silanos 79

enriquecida en boro, sirviendo esta corriente de silanos 79 para la descarga de boro.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la obtencion de clorosilanos empobrecidos en boro a partir de una mezcla de clorosilanos, que
contiene boro, mediante separacion por destilacion de una corriente de destilacion enriquecida en boro, realizandose, en
una disposicion de una o varias columnas de destilacion. que por lo menos en el caso de una columna de destilacion se
deriva y evacua una corriente lateral enriquecida en boro o se aporta a una utilizacién de otro tipo.

2. Procedimiento para la obtencion de triclorosilano empobrecido en boro a partir de una mezcla de clorosilanos, que
contiene boro, mediante separacion por destilacion de una corriente de destilacion enriquecida en boro, realizandose, en
una disposicién de solamente una columna de destilacion, que una corriente lateral de triclorosilano, empobrecida en
boro, se deriva y se aporta al tratamiento ulterior 0 a una utilizacién de otro tipo, y que una corriente de cabeza o lateral
enriquecida en boro se deriva y evaclia o se aporta a una utilizacién de otro tipo.

3. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 1 6 2, realizandose que junto a la columna de destilacion o
respectivamente junto a la columna de destilacion mas baja se deriva una corriente de cola de tetraclorosilano,
empobrecida en boro, y se aporta al tratamiento ulterior o a una utilizacién de otro tipo.

4. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones precedentes, realizdndose, por lo menos en el caso de una
columna de destilacién, que una corriente lateral o de cola de triclorosilano, empobrecida en boro, se deriva y se aporta
al tratamiento ulterior o a una utilizacién de otro tipo.

5. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 4, realizandose, en el caso de varias columnas de destilacion, que
junto a una de estas columnas de destilacion, que no es la mas baja, se deriva una corriente de cola de triclorosilano,
empobrecida en boro.

6. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 4, realizandose, en el caso de varias columnas de destilacion, que
junto a una de estas columnas de destilacion se deriva una corriente lateral de triclorosilano, empobrecida en boro, y
que junto a otra columna de destilacion, que esté situada por encima de la columna de destilacién antes mencionada, se
deriva una corriente de cola de triclorosilano, empobrecida en boro, siendo reunidas opcionalmente ambas corrientes de
triclorosilano, empobrecidas en boro.

7. Procedimiento de acuerdo con una de las precedentes reivindicaciones, realizandose que, junto a la columna de
destilacion o, en el caso de varias columnas de destilacion, junto a por lo menos una de las columnas de destilacion,
gue no es la mas baja, se deriva una corriente de cabeza de diclorosilano, empobrecida en boro y, opcionalmente, se
retine con la o las corriente(s) de triclorosilano empobrecida(s) en boro o se aporta a una utilizacion de otro tipo.

8. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 7, caracterizado porque desde la corriente de cabeza de la columna
de destilacion o de la columna de destilacion mas alta se separan gases inertes.

9. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones precedentes, realizdndose que la destilacion se lleva a
cabo a una presion que estéa situada en el intervalo entre 0,5 y 22 bares, preferiblemente entre 1 y 10 bares, pudiendo
ser independientes entre si las respectivas presiones en el caso de varias columnas de destilacion.

10. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 hasta 9, conteniendo la mezcla de clorosilanos, que
contiene boro, de 2 a 98 % en peso, de manera mas preferida de 40 a 95 % en peso de tetraclorosilano; de 1 a 97 % en
peso, de manera mas preferida de 5 a 50 % en peso de triclorosilano; de 0,01 a 20 % en peso, de manera mas preferida
de 0,05 a 5 % en peso de diclorosilano, asi como de 0,1 a 20 ppm en peso de BCls, de manera mas preferida de 0,5 a 5
ppm en peso.

11. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 hasta 9, conteniendo la corriente lateral enriquecida en
boro por lo menos 20 %, preferiblemente por lo menos 50 % de la cantidad de BCl; que estd contenida en la
alimentacién de entrada en la destilacién.

12. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 hasta 9, conteniendo la corriente lateral o
respectivamente de cola, empobrecida en boro, o respectivamente las corrientes laterales y de cola de triclorosilano,
empobrecidas en boro, por encima de 90 % en peso, de manera mas preferida 99 % en peso de triclorosilano, siendo la
proporcion de BCls méas baja que en el caso de la proporcion en la alimentacion de entrada en la destilacion.

13. Procedimiento de cuerdo con una de las reivindicaciones 1 hasta 9, conteniendo la corriente de cabeza empobrecida
en boro unos compuestos de bajo punto de ebullicion, gases inertes y como maximo 60 %, preferiblemente como
maximo 50 % de la cantidad de BCl; que esta contenida en la alimentacion de entrada en la destilacion.
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14. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 8, siendo la proporcion de BCl; en las corrientes reunidas de
triclorosilano y diclorosilano, empobrecidas en boro, mas baja que la proporciéon en la alimentacion de entrada en la
destilacion.

15. Dispositivo para la obtencion de clorosilanos empobrecidos en boro a partir de una mezcla de clorosilanos que
contiene boro, el cual comprende:

a) una o varias columnas de destilacion, que son apropiadas para la destilacion de mezclas de clorosilanos que
contienen boro,
b) unos medios para la aportacion de una mezcla de clorosilanos que contiene boro, estando dispuestos estos

medios junto a la columna de destilacion o respectivamente junto a la columna de destilacion mas baja y siendo
apropiados preferiblemente para la aportacién de un caudal masico de 1.000 a 800.000 kg/h,

C) unos medios para la separacion de una corriente de cola de tetraclorosilano, empobrecida en boro, estando
dispuestos los medios junto a la columna de destilacién o respectivamente junto a la columna de destilacion
mas baja y siendo apropiados preferiblemente para la retirada de un caudal masico de 500 a 750.000 kg/h,

d) unos medios para la separacion de una corriente lateral o de cola de triclorosilano, empobrecida en boro,
estando dispuestos estos medios junto a por lo menos una de las columnas de destilacion y siendo apropiados
preferiblemente para la retirada de un caudal méasico de 1.000 a 50.000 kg/h,

e) unos medios para la separacion de una corriente de cabeza de compuestos de bajo punto de ebullicion,
principalmente de diclorosilano, empobrecida en boro, estando dispuestos estos medios junto a por lo menos
una de estas columnas de destilacién, que no es la mas baja, y siendo apropiados preferiblemente para la
retirada de un caudal masico de 10 a 1.000 kg/h,

f) unos medios para la separacion de gases inertes desde la corriente de cabeza de la columna de destilacién, o
respectivamente, en el caso de varias columnas de destilacion, de la columna de destilacion més alta, y
0) opcionalmente, unos medios para la reunién de los compuestos de bajo punto de ebullicién, principalmente

diclorosilano, empobrecidos en boro, desde la corriente de cabeza con la o las corrientes de triclorosilano,
empobrecidas en boro, separadas con anterioridad, asi como unos medios para la retirada de las corrientes
reunidas de clorosilanos, siendo apropiados estos ultimos preferiblemente para la retirada de un caudal masico
de 1.000 a 50.000 kg/h,
estando dispuestos, por lo menos en el caso de una de las columnas de destilacion, unos medios para la separacion de
una corriente lateral enriquecida en boro y siendo apropiados estos medios preferiblemente para la retirada de un
caudal mésico de 1 a 100 kg/h.

16. Dispositivo para la obtencion de clorosilanos empobrecidos en boro a partir de una mezcla de clorosilanos que
contiene boro, el cual comprende:

a) una columna de destilacion que es apropiada para la destilacion de mezclas de clorosilanos que contienen
boro,
b) unos medios dispuestos junto a la columna de destilacion para la aportacion de una mezcla de clorosilanos que

contiene boro, siendo apropiados estos medios preferiblemente para la aportacion de un caudal masico de
1.000 a 800.000 kg/h,

C) unos medios dispuestos junto a la columna de destilacion para la separacién de una corriente de cola de
tetraclorosilano, empobrecida en boro, siendo apropiados estos medios preferiblemente para la retirada de un
caudal mésico de 500 a 750.000 kg/h,

d) unos medios dispuestos junto a la columna de destilacion, para la separacion de una corriente lateral de
triclorosilano empobrecida en boro, siendo apropiados estos medios preferiblemente para la retirada de un
caudal mésico de 1.000 a 50.000 kg/h, y

e) unos medios para la separacion de gases inertes desde la corriente de cabeza de la columna de destilacion,

estando dispuestos para la separacion del boro junto a la columna de destilacion unos medios para la separacion de

una corriente de cabeza o lateral enriquecida en boro, y siendo apropiados estos medios preferiblemente para la
retirada de un caudal masico de 1 a 100 kg/h.
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Figura 1:
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