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DESCRIPCION
Procedimiento para la produccion de silanos superiores con rendimiento mejorado

La invencién se refiere a un procedimiento de compuestos de silicio dimeros y/o trimeros, en especial de
compuestos halogenados de silicio. Ademas, el procedimiento segun la invencion también es apropiado para la
produccion de compuestos de germanio correspondientes. La invencion se refiere ademas a un dispositivo para la
puesta en practica del procedimiento, asi como al empleo de los compuestos de silicio producidos.

Los compuestos de silicio y los compuestos de germanio, que se emplean en la microelectronica y también en la
fotovoltaica, como por ejemplo para la produccién de silicio altamente puro por medio de epitaxia, o nitruro de silicio
(SiN), 6xido de silicio (SiO), oxinitruro de silicio (SiON), oxicarburo de silicio (SiOC), carburo de silicio (SiC), capas de
SiGe o germanio mixtas, deben cumplir requisitos especialmente elevados en su pureza. Esto se considera en
especial en la produccion de capas delgadas de estos materiales. En el citado campo de aplicacié interfieren ya
impurezas de compuestos de partida en el intervalo de ppb a ppt. A modo de ejemplo, el hexaclorodisilano debe
cumplir requisitos de pureza maximos en la produccion de capas de silicio en microelectrénica, y simultaneamente
encontrarse disponible a precios especialmente econémicos en grandes cantidades.

Para la produccién de los citados compuestos altamente puros nitruro de silicio, éxido de silicio, oxinitruro de silicio,
oxicarburo de silicio o carburo de silicio, en especial de capas de estos compuestos, se transforma hexaclorodisilano
mediante reaccion con otros precursores de nitrégeno, oxigeno o carbono. También se emplea hexaclorodisilano
para la produccion de capas de silicio epitacticas, por medio de epitaxia de baja temperatura. Las capas producidas
casi siempre a través de procesos de CVD (Chemical Vapor Deposition) presentan grosores de capa de pocos
nanometros, por ejemplo en el campo de la produccion de transistores en chips de memoria, o bien hasta 100 ym en
el campo de la fotovoltaica de capa delgada.

Procedimientos conocidos del estado de la técnica utilizan la reaccion de cloro o cloruro de hidrégeno con siliciuro
de calcio, o también con siliciuro de cobre, para la produccion de compuestos halogenados de silicio, a modo de
ejemplo para la produccién de hexaclorodisilano (hexacloruro de disilicio). Otro procedimiento consiste en la
reaccion de tetraclorosilano (tetracloruro de silicio) en el paso a través de silicio fundido (Gmelin, sistema n°® 15, parte
B, 1959, paginas 658 a 659). En ambos procedimientos es desfavorable la cloracién, que tiene lugar
simultaneamente, de impurezas presentes en el siliciuro de calcio, asi como también en el silicio, que se arrastran
entonces al producto de manera concomitante. Si el hexaclorodisilano se emplea en la produccion de
semiconductores, estas impurezas son inaceptables.

Segun la divulgacion de la solicitud de patente alemana DE 1 142 848, del afio 1958, se obtiene hexaclorodisilano
de maxima pureza si se calienta cloroformo de silicio gaseoso en un quemador de electrodos a 200 hasta 1000°C, y
se enfria y se condensa la mezcla gaseosa generada. Para el aumento de la eficiencia, el cloroformo de silicio se
diluye con hidrégeno u otro gas inerte antes de la reaccion.

La solicitud de patente alemana DE 1 014 971, del afio 1953, se refiere a un procedimiento para la produccién de
hexaclorodisilano, en el que se hace reaccionar tetracloruro de silicio con un cuerpo moldeado de silicio poroso a
temperatura elevada, preferentemente a mas de 1000°C, en un reactor de paredes calentadas.

Por la solicitud de patente alemana sin examinar DE 3 62 493 es conocido un procedimiento ulterior para la
produccion de hexaclorodisilano. En este caso, para la produccién de hexaclorodisilano a escala industrial se hacen
reaccionar aleaciones de silicio o silicio metalico con cloro, bajo empleo de un reactor de vibracién, a temperaturas
enre 100 y 500°C.

D. N. Andrejew (J. fir praktische Chemie, 42 serie, tomo. 23, 1964, paginas 288 a 297) describe la reaccion de
tetracloruro de silicio (SiCls) en presencia de hidrogeno (Hz) bajo condiciones de plasma para dar hexaclorodisilano
(Si2Clg) y polisilanos clorados superiores. Los productos de reaccion se forman como mezcla. En este procedimiento
es desfavorable que esta mezcla de productos se da en forma altamente viscosa a sélida y, por lo tanto, puede
precipitar sobre la pared del reactor. Se da a conocer asimismo la reaccién de alquilsilanos, como metiltriclorosilano
(MTCS) en presencia de hidrégeno en el plasma para dar hexaclorodisilano y una variedad de productos
secundarios no deseados. A ambas formas de realizacion es comun la desfavorable demanda adicional de
hidrégeno como agente reductor.

El documento WO 2006/125425 A1 se refiere a un procedimiento de dos etapas para la produccion de silicio a
granel a partir de silanos halogenados. En la primera etapa se exponen preferentemente silanos halogenados, como
fluor- o clorosilano, a una descarga de plasma en presencia de hidrogeno. En la segunda etapa subsiguiente se
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piroliza la mezcla de polisiloxanos obtenida a partir de la primera etapa a temperaturas a partir de 400°C,
preferentemente a partir de 700°C, para dar silicio.

El documento WO 2008/098640, cuyo contenido divulgativo esta incluido expresamente en la presente descripcion,
describe un procedimiento de dos etapas para obtener al menos un silano en rendimiento elevado, que se separa
mediante destilacién, a través de un tratamiento de plasma no térmico de un compuesto de silicio. Si el compuesto
de silicio es SiCls, pudiéndose emplear opcionalmente silanos hidrogenados, el procedimiento proporciona
hexaclorodisilano.

La solicitud de patente DE 102005024041 A1 propone un procedimiento para la produccién de hexaclorodisilano, en
el que se activa un plasma no térmico por medio de una tensién alterna en un gas que contiene SiCly, y se acopla un
impulso electromagnético en el plasma, esto es, una radiacion de microondas pulsada con una duracion de pulso de
1 ms, seguido de 9 a 19 ms de pausa.

Ahora era tarea de la presente invencion desarrollar ulteriormente nuevos procedimientos, de modo que se genere
hexaclorodisilano en la pureza requerida con rendimiento mejorado.

Sorprendentemente se descubrié que, mediante acoplamiento de al menos un impulso electromagnético periddico
en el plasma no térmico, que se genera en un gas que contiene SiCls, se aumenta el rendimiento de
hexaclorodisilano. Igualmente se descubrié que, mediante acoplamiento de al menos un impulso electromagnético
periddico en el plasma no térmico, que se genera en un gas que contiene GeCls, se aumenta el rendimiento de
G62C|5.

Por lo tanto, es objeto de la invencion un procedimiento para la produccion de hexaclorodisilano o GeyCls,
activandose

a) un plasma no térmico por medio de una tensioén alterna de frecuencia f
en un gas que contiene SiCls 0 GeCla,

que esta caracterizado por que se acopla en el plasma al menos un impulso electromagnético con la tasa de
repeticion g, cuyo componente de tension presenta una pendiente de flanco en el flanco ascendente de 10 V ns’' a
1kV ns'1, y una anchura de pulso b de 500 ns a 100 ys, obteniéndose una fase liquida, y

b) obteniéndose hexaclorodisilano puro o Ge,Clg a partir de la fase liquida.

Una ventaja considerable del procedimiento segun la invencion consiste en que se puede prescindir de la adicion de
un agente reductor, como hidrégeno. En contrapartida a los procedimientos conocidos segun el estado de la técnica
se obtiene una mezcla de reaccion muy fluida, homogénea. Ademas no se forman precipitados o sustancias
oleaginosas. En especial, la mezcla de reaccién no se solidifica en el caso de un almacenaje a temperatura
ambiente. Se produce ventajosamente una formacién altamente selectiva de hexaclorodisilano o Ge;Cls, de modo
que ya en el producto de reaccion liquido se presenta casi exclusivamente el compuesto dimero clorado. El
procedimiento segun la invencién posibilita poner a disposicion los productos selectivamente en forma pura y
altamente pura, en especial tras una purificacion destilativa. Los compuestos de silicio producidos conforme al
procedimiento segun la invencidon son apropiados para la aplicacion en la industria de semiconductores o en la
industria farmacéutica.

El compuesto obtenido conforme al procedimiento segun la invencién se puede emplear como precursor para la
precipitacion de capas delgadas, preferentemente para la precipitacion de capas delgadas de silicio, 6xido de silicio,
nitruro de silicio, carburo de silicio, SiOC, SiON, SiGe o germanio.

El procedimiento segun la invencion tiene la ventaja ulterior de que se puede prescindir de la adicion de gases
nobles costosos, inertes. Alternativamente se puede afiadir un gas de arrastre, preferentemente un gas inerte
sometido a presion, como nitrégeno, argén, u otro gas noble, o0 mezclas de éstos.

El gas en el que se genera el plasma no térmico puede presentar, ademas de tetracloruro de silicio, también
compuestos de silicio que contienen hidrégeno, organilo y/o halégeno. El organilo puede comprender un alquilo
lineal, ramificado y/o ciclico con 1 a 18 atomos de carbono, alquenilo lineal, ramificado o ciclico con 2 a 8 atomos de
carbono, arilo no sustituido o sustituido y/o correspondiente bencilo, el organilo puede presentar en especial
hidrégeno o halégeno, seleccionandose el halégeno a partir de fltor, cloro, bromo y/o yodo.
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Sorprendentemente, segun la invencion, la formacion de hexaclorodisilano o Ge,Clg, segun el gas contenga SiCls o
GeCls, se efectiia de modo altamente selectivo. Se forman productos secundarios solo en medida reducida.

Segun demanda se pueden alimentar de nuevo eductos no transformados al plasma no térmico. Para la reaccion
completa de los eductos en hexaclorodisilano o Ge;Cls se puede utilizar un régimen ciclico con 1 a 100 ciclos.
Preferentemente se recorre un nimero reducido de 1 a 5 ciclos, de modo especialmente preferente solo un ciclo. El
compuesto de silicio o germanio obtenido por medio de la reaccién en el plasma no térmico se presenta ya puro en
la fase resultante, a partir de la que se puede obtener con pureza maxima, en especial se puede someter a una
elaboracion destilativa, preferentemente en un sistema de varias columnas. De este modo se puede aislar, a modo
de ejemplo, hexaclorodisilano de los demas productos de reaccion y eductos en pureza maxima. La impureza
metalica del compuesto de silicio o germanio obtenido segun la invencidn con otros compuestos metalicos se situa al
menos en el intervalo de ppm hasta el intervalo de ppt, preferentemente en el intervalo de ppb de un digito.

El plasma no térmico se genera en un reactor de plasma, en el que se induce una transformacion de sustancia
plasma eléctrica, y que se basa en plasmas anisotérmicos. Es caracteristica de estos plasmas una alta temperatura
de electrones Te = 10° K y una temperatura de gas relativamente baja Tg < 10°K. La energia de activacion necesaria
para los procesos quimicos se efectua predominantemente a través de choques electrénicos (transformacion de
sustancia plasma eléctrica). Se pueden generar plasmas no térmicos tipicos, a modo de ejemplo, por efluvio
eléctrico, descarga HF, descarga de catodo hueco o descarga de corona. La presion de trabajo, a la que se lleva a
cabo el tratamiento de plasma segun la invencion, se sitta entre 1 y 10000 mbarass, preferentemente en 1 a 1000
mbaraps, de modo especialmente preferente en 100 a 500 mbaraps, en especial en 200 a 500 mbaraps, estando
ajustada la fase a tratar preferentemente a una temperatura de -40°C a 200°C, de modo especialmente preferente a
20 hasta 80°C, de modo muy especialmente preferente a 30 hasta 70°C. En el caso de compuestos de germanio, la
temperatura correspondiente puede diferir— asi como también situarse por encima o por debajo de ésta.

Para la definicion de plasma no térmico y de catalisis por plasma homogénea se remite a la literatura técnica
pertinente, como, a modo de ejemplo, a "Plasmatechnik: Grundlagen und Anwendungen - Eine Einfiihrung;
Autorenkollektiv, Carl Hanser Verlag, Minchen/Wien; 1984, ISBN 3-446-13627-4".

La ley de Paschen indica que la tension de encendido para la descarga de plasma es esencialmente una funcién del
producto, p-d, de la presion de gas, p, y la distancia entre electrodos, d. Para el procedimiento segun la invencion,
este producto se sitia en el intervalo de 0,001 a 300 mm-bar, preferentemente de 0,01 a 100 mm-bar, de modo
especialmente preferente en 0,05 a 10 mm-bar, en especial en 0,07 a 2 mm-bar. La descarga se puede activar por
medio de tensiones alternas y/o tensiones pulsadas de diferentes tipos de 1 a 1000 kV. De modo conocido por el
especialista, la magnitud de la tension depende también del propio gas de proceso, ademas del valor p-d de la
disposicion de descarga. Son especialmente apropiadas aquellas tensiones pulsadas que posibilitan pendientes de
flanco elevadas y una formacion simultanea de la descarga en el espacio de descarga total del reactor.

El transcurso temporal de la tension alterna y/o de los impulsos electromagnéticos acoplados puede ser rectangular,
trapezoidal, pulsado, o estar compuesto parcialmente por transcursos temporales separados. Tensién alterna e
impulsos electromagnéticos acoplados pueden estar combinados en cualquiera de estas formas de transcurso
temporal.

La frecuencia f de la tension alterna se puede situar en un intervalo de 1 Hz a 100 GHz, preferentemente de 1 Hz a
100 MHz en el procedimiento segun la invenciéon. La tasa de repeticion g de los impulsos electromagnéticos
superpuestos a esta frecuencia basica se puede seleccionar en un intervalo de 0,1 kHz a 50 MHz, preferentemente
de 50 kHz a 50 MHz. La amplitud de este impulso se puede seleccionar de 1 a 15 kVp, (kV pico a pico),
preferentemente de 1 a 10 kV,,, de modo especialmente preferente de 1 a 8 kVp.

Estos impulsos pueden presentar todas las formas conocidas por el especialista, por ejemplo, seno, rectangulo,
triangulo o una combinacion de los mismos. Son formas especialmente preferentes el rectangulo y el triangulo.

Esto aumenta ya considerablemente el rendimiento de hexaclorodisilano referido al tiempo frente al procedimiento
del estado de la técnica sin impulso electromagnético acoplado y un transcurso sinusolidal de la tension alterna que
genera el plasma. Se puede obtener un aumento ulterior del rendimiento si, en el procedimiento segun la invencion,
se superpone al menos un impulso electromagnético ulterior, con la misma tasa de repeticion, al impulso
electromagnético acoplado en el plasma, o ambos, o al menos dos impulsos estan en una proporcion de
capacidades de ciclo de trabajo de 1 a 1000. Ambos impulsos se seleccionan preferentemente con forma
rectangular, en cada caso con una proporcion de capacidades de trabajo de 10, y una pendiente de flanco lo mayor
posible. Cuanto mayor es la pendiente de flanco, tanto mas elevado es el rendimiento. La amplitud de este impulso
se puede seleccionar de 1 a 15 kVpy, preferentemente de 1 a 10 kVpp.
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El rendimiento aumenta con la tasa de repeticion. A modo de ejemplo, se observé que se encuentra un efecto de
saturacion, es decir, ya no se produce un aumento ulterior del rendimiento, en el caso de tasas de repeticion con la
frecuencia basica multiple, por ejemplo la frecuencia basica de 10 veces. Los inventores opinan, sin vincularse a una
teoria especial, que este efecto de saturacion depende de la composicion de gas, del valor p-d de la disposicion de
ensayo, pero también del ajuste eléctrico del reactor de plasma al balastro electrénico.

En el procedimiento segun la invencion, el o los impulsos electromagnéticos se pueden acoplar a través de un
balastro de impulso con aplicacién de corriente o tensién. Si el impulso presenta aplicacion de corriente, se obtiene
una pendiente de flanco mayor.

En otra caracteristica del procedimiento segun la invencion, el impulso se puede acoplar también de manera
asincronica transitoria, en lugar de sincronica periédica, de modo conocido por el especialista.

En otra caracteristica del procedimiento segun la invencion, el reactor puede estar equipado con material dieléctrico
tubular para impedir campos no homogéneos en el espacio de reaccion y, por consiguiente, la reaccion incontrolada.
La proporcién de diametro de tubo de reactor respecto a su longitud es preferentemente 300 mm/700 mm en el caso
de 50 tubos. Ademas, el reactor con el material dieléctrico de baja capacidad y el balastro disefiado con bajo
ohmiaje y banda ancha forman una unidad.

En el reactor se pueden emplear tubos que estan sujetos por medio de espaciadores de material inerte y se
mantienen a distancia en el procedimiento segun la invencion. Con tales espaciadores se compensan tolerancias de
fabricacion de los tubos y se minimiza simultaneamente su movilidad en el reactor.

Asimismo puede ser ventajoso emplear espaciadores de un material de baja k. El especialista puede emplear
preferentemente el conocido teflon.

En la forma de realizacion del procedimiento segun la invencion, junto con SiCls se puede hacer reaccionar al menos
un compuesto de silicio ulterior que contiene hidrogeno en un reactor de plasma para el tratamiento en fase
gaseosa, en especial sin adicién de un agente reductor. A modo de ejemplo enumérense como compuestos de
silicio triclorosilano, diclorosilano, monoclorosilano, monosilano, meéetiltriclorosilano, dimetildiclorosilano,
trimetilclorosilano y/o propiltriclorosilano. Esto se considera también para los correspondientes compuestos de Ge.

Una forma de realizacién alternativa preferente prevé la reaccion de tetracloruro de silicio solo con hilanos de
hidrégeno ulteriores, como triclorosilano. Otras formas de realizacion prevén la reaccion de tetracloruro de silicio solo
con silanos que contienen grupos organilo, a modo de ejemplo se afiade metiltriclorosilano al tetraclorosilano y a
continuacion se alimenta al reactor. Ambas formas de realizacion alternativas se efectian en especial sin adicion de
un agente reductor.

Las variantes de procedimiento preferentes generalmente prevén una reaccion de tetracloruro de silicio con
hidrogenosilanos, por ejemplo triclorosilano y/o compuestos de silicio que contienen alquilo, como metiltriclorosilano,
en un tratamiento de plasma no térmico, en especial sin adicién de un agente reductor.

El compuesto de silicio o germanio formado en el paso de procedimiento a) se puede concentrar en un depdsito
colector del dispositivo para la puesta en practica del procedimiento, a modo de ejemplo en la cola del dispositivo, y
se puede alimentar a una elaboracion destilativa.

Los pasos de procedimiento a) y/o b) se pueden llevar a cabo de manera discontinua o continua. Es especialmente
rentable un control de procedimiento en el que los pasos de procedimiento a) y b) se efectian continuamente.

El gas que contiene SiCls o GeCls se puede alimentar continuamente al reactor de plasma para el tratamiento en
fase gaseosa, pudiéndose concentrar previamente SiCls o GeCls en el gas. A partir de la fase que se forma se
separan los productos de reaccion de punto de ebullicién elevado en un depdésito colector.

Tanto en el paso a) como también en el paso b) del procedimiento segun la invencion, el proceso se puede controlar
continuamente. Tan pronto el producto de reacciéon ha alcanzado una concentracién suficiente en el depdsito
colector ("cola“), se puede efectuar la elaboracion destilativa para su separacion en régimen continuo o discontinuo.
Para una elaboracion destilativa discontinua es suficiente una columna para la separacion. A tal efecto se extrae el
compuesto en la cabeza de una columna con numero suficiente de etapas de separacion en pureza elevada o
maxima. La pureza requerida se puede verificar por medio de GC, IR, NMR, ICP-MS o mediante medicion de la
resistencia, o bien GD-MS tras precipitacion de Si.
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Segun la invencidn, la elaboracion continua de los productos del procedimiento se puede efectuar en un sistema de
columnas con al menos dos columnas, preferentemente en un sistema con al menos 3 columnas. De este modo se
puede separar, a modo de ejemplo, el gas cloruro de hidrogeno (HCI) formado en la reaccién a través de una
denominada columna de productos de bajo punto de ebullicion a través de la cabeza, primera columna, y se puede
separar la mezcla recogida a partir de la cola en sus componentes, separandose por destilacion tetracloruro de
silicio (SiCls) en la cabeza de una segunda columna y hexaclorodisilano (Si>Clg) en la cabeza de una tercera
columna. De este modo se puede separar por rectificacion la mezcla de reaccién obtenida a partir del reactor de
plasma, y se puede obtener el producto de reaccion hexaclorodisilano u octaclorotrisilano en la pureza deseada. La
elaboracion destilativa del compuesto de silicio se puede efectuar tanto bajo presion normal como también bajo
vacio o sobrepresion, en especial a una presion entre 1 y 1500 mbaraps. La temperatura de cabeza de la columna
para la elaboracioén destilativa del compuesto de silicio presenta en este caso una temperatura de cabeza entre 50 y
250 °C. Lo mismo se considera para los compuestos de germanio.

Los productos del procedimiento, no impurificados en gran medida de por si, se pueden aislar en pureza muy
elevada a maxima mediante la elaboracién destilativa. Las correspondientes temperaturas para la elaboracion de los
compuestos de germanio pueden ser diferentes a éstas.

Segun la invencion se puede emplear un reactor para la generacion de plasma no termico, asi como un depdsito
colector y un sistema de columnas para la elaboraciéon destilativa, pudiendo comprender el sistema de columnas
para el control de procedimiento continuo al menos dos columnas, en especial al menos 3 columnas. En un variante
conveniente, el sistema de columnas puede comprender cuatro columnas. En el control de procedimiento
discontinuo es suficiente una columna. Las columnas son, a modo de ejemplo, columnas de rectificacion.

Mediante el empleo segun la invencion de un sistema de columnas en el control de procedimiento continuo se puede
descargar, a modo de ejemplo, gas cloruro de hidrogeno a través de una columna de productos de bajo punto de
ebullicién en la cabeza de la primera columna, directamente a partir del dispositivo, a continuacion se puede extraer
tetraclorosilano no transformado en la cabeza de la segunda columna, y productos de reaccién de punto de
ebullicién elevado en la cabeza de la tercera columna. Si se aislan varios productos de reaccion de punto de
ebullicién elevado, se puede asignar una cuarta columna.

Ademas del reactor, en tal dispositivo se pueden emplear también uno o varios reactores adicionales, que se
conectan en serie o en paralelo. Segun la invencion, al menos un reactor del dispositivo puede ser un ozonizador.
Esto tiene la gran ventaja del empleo de ozonizadores comerciales, posible de manera alternativa, que reduce
sensiblemente los costes de inversion. Los reactores de la invencion estan equipados con tubos de vidrio, estando
dispuestos los tubos de vidrio de modo preferente en paralelo, o bien coaxialmente, y estando distanciados los
mismos por medio de espaciadores de material inerte. Como material inerte es apropiado especialmente teflon.

Los compuestos de silicio o germanio producidos conforme al procedimiento segun la invencion son apropiados para
la aplicacion en la industria de semiconductores o farmacéutica, ya que presentan impurezas solo en el intervalo de
ppb, preferentemente en el intervalo de ppt, o por debajo del mismo. Los compuestos se pueden producir en pureza
elevada y maxima, ya que los compuestos se forman de modo sorprendentemente selectivo conforme al
procedimiento segun la invencioén y, por consiguiente, solo algunos productos secundarios en cantidades reducidas
interfieren en la elaboracién de los productos del procedimiento.

Por lo tanto, los compuestos de silicio o germanio producidos segun la invencion son apropiados para la produccion
de nitruro de silicio, oxinitruro de silicio, carburo de silicio, oxicarburo de silicio u 6xido de silicio, o nitruro de
germanio, oxinitruro de germanio, carburo de germanio, oxicarburo de germanio u 6xido de germanio, en especial
para la produccién de capas de estos compuestos.

Los siguientes ejemplos explican mas detalladamente el procedimiento segun la invencion sin limitar la invencion a
los mismos.

Ejemplo comparativo 1: transcurso sinusoidal de tensioén alterna que genera plasma — sin impulso electromagnético
acoplado.

Se evaporé continuamente tetracloruro de silicio (SiCls) enriquecido con ftriclorosilano (HiCls, abreviado TCS),
presentandose tetracloruro de silicio en exceso, y se condujo a un plasma no térmico de un tramo de descarga de
gas de un reactor de vidrio de cuarzo. La fase gaseosa se condujo a través del reactor con aproximadamente 250
ml/h. Mientras que la fase gaseosa fluia a través del reactor se aplicé una tension alterna sinusoidal con una
frecuencia f, f = 1,9 kHz, y una amplitud de 35 kV,,. En este caso, la aplicacion de energia en el reactor ascendia
aproximadamente a 40 W. La presion de operacion se ajustd a aproximadamente 300 mbaraps.
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La tension de encendido ascendia aproximadamente a 10 kV, y se ajustd una extensién de ataque de
aproximadamente 1000 um.

Tras paso del reactor se recogio6 la mezcla de reaccion en forma liquida en un deposito colector. La destilacion se
efectud discontinuamente en una instalacion de destilacién con una columna de 50 cm con empaquetadura metalica
Sulzer. A una temperatura de cola de aproximadamente 70°C y una presion de 750 mbaraps se destilo tetracloruro de
silicio a una temperatura de cabeza de aproximadamente 50°C. A continuacion se redujo la presion a
aproximadamente 65 mbaraps y se destilé hexaclorodisilano puro a una temperatura de cola de alrededor de 80°C.
La temperatura de cola se situaba alrededor de 70°C. En este caso, el contenido en impurezas metalicas
correspondia al limite de identificacion en IPC-MS.

Se obtuvo un rendimiento de hexaclorodisilano de 17 g/h.
Ejemplo 1

Como el Ejemplo comparativo 1, pero se acoplé adicionalmente un impulso electromagnético con transcurso
rectangular y una amplitud de 8 kVop.

Se ajustd la pendiente de flanco en la parte ascendente del impulso electromagnético rectangular a 10 kV/100 ns, la
amplitud de pulso b = 1 ps, asi como la tasa de repeticion a g = 400 Hz. El impulso acoplado en el plasma I. segun
la invencion tenia un transcurso de baja frecuencia rectangular como funcién del tiempo. La disposicion con el
reactor de vidrio de cuarzo Gy el transcurso del impulso se representan en la Fig. 1.

Se obtuvo un rendimiento de 20 g/h de hexaclorodisilano.
Ejemplo 2.

Como en el Ejemplo comparativo 1, pero se acoplé un impulso rectangular ulterior, con la amplitud de 10 kV,, y una
proporcién de capacidades de ciclo de trabajo de 10, al impulso rectangular con la pendiente de flanco y la amplitud
como en el Ejemplo 1. El transcurso temporal del impulso I. sumado y la disposicién en el reactor de vidrio de cuarzo
se representan en la Fig. 2.

El rendimiento ascendia a 24 g/h de hexaclorodisilano.
Ejemplo 3

Como el Ejemplo 2, pero se acoplaron los impulsos por medio de un balastro de impulso con una aplicacién de
tension. El impulso ulterior presentaba una amplitud de 12 kV,, y una pendiente de flanco menor que la del Ejemplo
2. La Fig. 3 muestra su transcurso temporal y la disposicion con el reactor de vidrio de cuarzo G.

Se obtuvo un rendimiento de hexaclorodisilano de 22 g/h.

Los resultados de los ejemplos y del ejemplo comparativo se rednen en la tabla 1.

SiCly TCS Aplicacion Rendimiento (g/h) Ejemplo
99,9 % 0,1 % - 17 Comparativo
99,9 % 0,1 % Corriente 20 1

99,9 % 0,1 % Corriente 24 2

99,9 % 0,1 % Tension 22 3

Tabla 1
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REIVINDICACIONES
1.- Procedimiento para la produccion de hexaclorodisilano o Ge,Cls, activandose
a) un plasma no térmico por medio de una tensioén alterna de frecuencia f
en un gas que contiene SiCls 0 GeCla,

caracterizado por que se acopla en el plasma al menos un impulso electromagnético con la tasa de repeticion g,
cuyo componente de tension presenta una pendiente de flanco en el flanco ascendente de 10V ns'a1kVns, y
una anchura de pulso b de 500 ns a 100 us, obteniéndose una fase liquida, y

b) obteniéndose hexaclorodisilano puro o Ge;Cls a partir de la fase liquida,
en una elaboracion destilativa.

2.- Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado por que la frecuencia f de la tensién alterna asciende de 1
Hz a 100 MHz,

la tasa de repeticion g asciende de 50 kHz a 50 MHz,
y la amplitud asciende de 1 a 15 kVp.

3.- Procedimiento segun la reivindicacion 1 o 2, caracterizado por que al impulso electromagnético acoplado en el
plasma se acopla al menos un impulso electromagnético ulterior con la misma tasa de repeticion, y ambos o al
menos dos impulsos estan en una proporcion de capacidades de trabajo de 1 a 1000.

4.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado por que se acopla al menos un
impulso electromagnético a través de un balastro de impulso con aplicacion de corriente o tension.

5.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado por que se emplea un ozonizador
como reactor en el que se genera el plasma no térmico.

6.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado por que la elaboracién destilativa
se efectla bajo presion normal, sobrepresion o vacio.

7.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado por que la elaboracion destilativa
se efectlia a una presién de 50 a 1500 mbar.

8.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado por que los pasos de procedimiento
a) y/o b) se efectdan continuamente, y la fase obtenida en el paso b) se somete a una elaboracion destilativa.

9.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado por que el reactor se equipa con un
material dieléctrico tubular.

10.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones precedentes, caracterizado por que en el reactor se emplean
tubos que estan sujetos por medio de espaciadores de material inerte y se mantienen a distancia.

11.- Procedimiento segun la reivindicacion 10, caracterizado por que se emplea un espaciador a partir de un
material de baja k.
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Fuente de
corriente HE / VB

Fig. 1. Funcionamiento rectangular de baja frecuencia

Fuente de corriente
por impulsos

HE/VB

Fig. 2.

Fuente de tension
por impulsos

HEB/VB
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