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(57) Abstract: The invention relates to a method for producing synthetic quartz glass, comprising the following method steps: (A)
providing a liquid SiO, starting material (105) that contains more than 70 % by weight of polyalkylsiloxane D4; (B) vaporizing the
liquid SiO; starting material (105) in a gaseous SiO, starting vapor (107); (C) converting the SiO; starting vapor (107) to form SiO,
particles; (D) depositing the SiO, particles on a deposition surface (160) to form a SiO; soot body (200); (E) vitrifying the SiO, soot
body to form the synthetic quartz glass. According to the invention, the vaporizing of the heated SiO, starting material (105)
comprises an injection phase in an expansion chamber (125), in which the SiO; starting material (105) is atomized into fine droplets,
the droplets having an average diameter of less than 5 um, preferably less than 2 um.

(57) Zusammenfassung:

[Fortsetzung auf der ndchsten Seite]
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Veroffentlicht:

—  mit internationalem Recherchenbericht (Artikel 21 Absatz

3)

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von synthetischem Quarzglas, umtassend die Verfahrensschritte: (A)
Bereitstellen eines fliissigen SiO»-Finsatzmaterials (105), welches mehr als 70 Gew.-% des Polyalkylsiloxans D4 aufweist, (B)
Verdampfen des fliissigen SiO»-Einsatzmaterials (105) in einen gasfrmigen SiO,-Einsatzdampt (107), (C) Umsetzen des SiO--
Einsatzdampfes (107) zu SiO;-Partikeln, (D) Abscheiden der SiO; Partikel auf einer Ablagerungsfléache (160) unter Bildung eines
Si0,-Sootkérpers (200), (E) Verglasen des SiO,-Sootkérpers unter Bildung des synthetischen Quarzglases. Erfindungsgemil ist
vorgesehen, dass das Verdampfen des erhitzten SiO;-Einsatzmaterials (105) eine Injektionsphase in eine Expansionskammer (125)
umfasst, in der das SiO,-Einsatzmaterial (105) in feine Trépfchen zerstdubt wird, wobei die Trépfchen einem mittleren
Durchmesser von weniger als 5 um, vorzugsweise weniger als 2 um, aufweisen.
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VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG VON SYNTHETISCHEM QUARZGLAS DURCH ABSCHEIDUNG AUS
DER DAMPFFASE UND MITTELS ZERSTAUBUNG DES FLUSSIGEN SILOXANEINSATZMATERIALS

Beschreibung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von synthetischem Quarzglas,

umfassend die Verfahrensschritte:

(A) Bereitstellen eines flussigen SiO2-Einsatzmaterials, welches mehr als 70
Gew.-% des Polyalkylsiloxans D4 aufweist,

10 (B) Verdampfen des flussigen SiO2-Einsatzmaterials (105) in einen gasférmigen
SiO2-Einsatzdampf (107),

(C) Umsetzen des SiO»-Einsatzdampfes (107) zu SiO,-Partikeln,

(D) Abscheiden der SiO»-Partikel auf einer Ablagerungsflache (160) unter Bil-
dung eines SiO2-Sootkorpers (200),

15 (E) Verglasen des SiO2-Sootkorpers unter Bildung des synthetischen Quarzgla-

SESs.

Stand der Technik

Zur Herstellung von synthetischem Quarzglas fur kommerzielle Anwendungen
werden chlorfreie Einsatzmaterialien erprobt. Als Beispiel seien Monosilane, Alko-

20  xysilane und Siloxane genannt. Eine besonders interessante Gruppe chlorfreier
Einsatzmaterialien bilden die Polyalkylsiloxane (auch kurz als ,Siloxane® bezeich-
net), die beispielsweise aus der EP 463 045 A1 bekannt sind. Die Stoffgruppe der
Siloxane lasst sich unterteilen in offenkettige Polyalkylsiloxane und in geschlos-
senkettige Polyalkylsiloxane. Die Polyalkylsiloxane haben die allgemeine Sum-

25 menformel Si;Op(R)2r, wobei P eine ganze Zahl > 2 ist. Der Rest ,R" ist eine Al-
kylgruppe, im einfachsten Fall eine Methylgruppe.

Polyalkylsiloxane zeichnen sich durch einen besonders hohen Anteil an Silizium

pro Gewichtsanteil aus, was zur Wirtschatftlichkeit ihres Einsatzes bei der Herstel-

lung von synthetischem Quarzglas beitragt. Wegen der groftechnischen Verflg-
30 barkeit in hoher Reinheit wird derzeit Octamethylcyclotetrasiloxan (OMCTS) be-
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vorzugt eingesetzt. Diese Substanz wird gemaf einer von General Electric Inc.
eingefuhrten Notation auch als ,D4“ bezeichnet, wobei ,D* die Gruppe
[(CH3)2Si]-0- reprasentiert.

Technische Aufgabenstellung

Das siliziumhaltige Einsatzmaterial kann dem Verbraucher, wie etwa einem Ab-
scheidebrenner, in flissiger Form zugefuhrt werden. In der Regel wird das flussige
Einsatzmaterial aber mittels eines Verdampfers in eine gasformige oder dampf-
formige Phase Uberfuhrt und dem Verbraucher ein kontinuierlicher Gasstrom zu-
gefuhrt. Bei den bekannten Verdampfungssystemen wird die zu verdampfende
FlUssigkeit mit einer heilRen Oberflache in Kontakt gebracht. HeilRe Oberflachen
konnen insbesondere bei organischem Einsatzmaterial zu unvorhergesehenen
Veranderungen fuhren, wie beispielsweise Zersetzungen oder Polymerisationen,
so dass nicht ohne Weiteres nachvollziehbar ist, inwieweit die Zusammensetzung
des Dampfes noch der der FlUssigkeit entspricht. Daraus ergibt sich eine gewisse
Variabilitat und Unreproduzierbarkeit in der Prozessfuhrung, die zu Fehlern im
Partikelbildungsprozess und zu Inhomogenitaten im Sootaufbau fuhren kann.

Es ist die Aufgabe der vorliegenden Erfindung, ein Verfahren zur Herstellung von
SiO2-Sootkorpern mit hoher Materialnomogenitat zu schaffen, bei dem die ge-

nannten Nachteile vermieden werden.

Allgemeine Beschreibung der Erfindung

Diese Aufgabe wird ausgehend von dem eingangs genannten Verfahren erfin-
dungsgemal dadurch gelost, dass das Verdampfen des erhitzten SiO,-
Einsatzmaterials eine Injektionsphase in einer Expansionskammer umfasst, in der
das SiOq-Einsatzmaterial in feine Tropfchen zerstaubt wird, wobei die Tropfchen
einen mittleren Durchmesser von weniger als 5 um, vorzugsweise weniger als

2 um, aufweisen.

Im Unterschied zu den bekannten Verfahren, bei denen ein Einsatzmaterial einge-

setzt wird, das aus einer einzigen, moglichst reinen und definierten Siliziumverbin-
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dung (z.B. SiCls) besteht, wird erfindungsgemalf ein SiO,-Einsatzmaterial vorge-
schlagen, welches Octamethylcyclotetrasiloxan (hier auch als D4 bezeichnet) als
Hauptkomponente enthalt.

Die Besonderheit des erfindungsgemafien Verfahrens besteht darin, dass die
Verdampfung des SiO2-Einsatzmaterials sich durch einen besonders gleichmafi-
gen Warmeeintrag auszeichnet. Im Stand der Technik ist es bekannt, Flussigkei-
ten Uber heilRe Flachen stromen zu lassen, um so einen Warmeeintrag und eine
Verdampfung zu erzielen. Allerdings fuhrt ein solches Vorgehen bei einem SiO,-
Einsatzmaterial, welches auf dem Polyalkylsiloxan D4 basiert, zu einer Gelbildung,
die den Verdampfer und/oder die heifden Flachen verstopfen kann. Um jenen
Nachteil zu Uberwinden, ist es erfindungsgemaf vorgesehen, dass das SiO-
Einsatzmaterial in einer Expansionskammer verdampft wird. Dabei stromt das
SiO2-Einsatzmaterial durch eine Zufluhrungsleitung in die Expansionskammer ein.
Entgegen bekannten Verfahren, zeichnet sich das erfindungsgemafe Verfahren
dadurch aus, dass eine Zerstauberdluse genutzt wird. Diese ermdglicht es, das
flissige SiO2-Einsatzmaterial in mikrometergrofl3e Flussigkeitskugeln zu zerstau-
ben. Solcherart Flussigkeitskugeln — auch als Tropfen bezeichnet — weisen eine
grof3e Oberflache im Verhaltnis zu dem Volumen auf. Durch die Kugelform ist wei-
terhin sichergestellt, dass ein gleichmaRiger Warmeeintrag in die Flussigkeit statt-
findet. Somit wird der Flussigkeitstropfen mit den D4-MolekUllen gleichmafig er-
warmt und eine thermische Aufspaltung der Polyalkylsiloxane verhindert. Dadurch
wird die Menge der im Verdampfungsprozess entstehenden Gele deutlich redu-
ziert, was in einer homogeneren Dichteverteilung des Sootkérpers — und damit
des Quarzglases — resultiert.

Um die erfindungsgemalien Vorteile zu erlangen, ist es notwendig, dass der Zer-
stauberkopf daflr sorgt, dass das flussige SiO2-Einsatzmaterial in feine Tropfchen
zerstaubt wird, deren mittlerer Durchmesser weniger als 5 Mikrometer (im Weite-
ren auch ,um®) betragt. Im Rahmen einer Mehrzahl von Messungen konnte ermit-
telt werden, dass die Gelbildung bzw. die Inhomogenitaten im Sootmaterial be-
sonders stark reduziert wurden, wenn die Tropfchen einen mittleren Durchmesser
zwischen 0,5 um und 2 um aufweisen. Besonders bevorzugt Messreihen ergaben
sich zwischen 0,5 ym und 20 nm (dso-Wert). Der Medianwert oder dso-Wert ist da-
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bei als MaR fur die mittlere Teilchengrofie die wichtigste KenngroRe. Der dso-Wert
beschreibt jenen Wert, bei dem 50 Prozent der Tropfchen feiner sind und die an-
deren 50% grober sind als dsg. Dartiberhinaus sollte die Schwankungsbreite der
mittleren TropfchengroRe moglichst gering sein. Besonders bevorzugte Ergebnis-
se konnten erzielt werden, wenn die TropfchengrofRen in der 2 Varianz nur um +
1 um und — 0,35 um schwankten. Diese geringe Schwankungsbreite flhrte dazu,
dass ein sehr gleichmafiger Nebel feiner Tropfchen in den Innenraum der Expan-
sionskammer eingespruht wurde. Jene gleichmalligen Fllssigkeitstropfen aus
SiO,-Einsatzmaterial kdnnen dann durch Warmeeinstrahlung der inneren Wande
der Expansionskammer und/oder Warmeulbertrag aus einem erhitzten Tragergas
in die Gasphase Uberfluhrt werden. Ziel des erfindungsgemalien Verfahrens ist es
dabei auch, zu verhindern, dass die Tropfchen des SiO»-Einsatzmaterials auf In-
nenwande der Expansionskammer auftreffen und erst an diesen verdampfen.
Vielmehr soll die Verdampfung ausschliefdlich im freien Raum der Expansions-
kammer stattfinden. Zwar mag die Innenwand der Expansionskammer erwarmt
sein und die Warmestrahlung zu einer Verdampfung der Fllssigkeitstropfen des
SiO,-Einsatzmaterials beitragen, aber es muss verhindert werden, dass ein direk-
ter Kontakt zwischen den erhitzten — metallischen - Innenwanden und dem SiO»-
Einsatzmaterial auftritt. Denn, wie dargelegt, fuhrt ein Kontakt des SiO-
Einsatzmaterials mit den erhitzten Innenwanden der Expansionskammer zu einer

Gelbildung, die erfindungsgemal verhindert werden soll.

Im Rahmen der Erfindung umfasst der Begriff Polyalkylsiloxan sowohl lineare als
auch zyklische Molekularstrukturen. Allerdings ist es bevorzugt, wenn das SiO»-
Einsatzmaterial als Hauptbestandteil D4 aufweist. Die Notation D3, D4, D5 ent-
stammt einer von General Electric Inc. eingefuhrten Notation, bei der ,D* die
Gruppe [(CHs)2Si]-0- reprasentiert. Somit beschreibt D3 Hexamethylcyclotrisilo-
xan, D4 Octamethylcyclotetrasiloxan, D5 Decamethylcyclopentasiloxan und D6
Dodecamethylcyclohexasiloxan. In einer bevorzugten Variante ist die Hauptkom-
ponente des SiO2-Einsatzmaterials D4. So ist der Anteil an D4 mindestens 70
Gew.-%, insbesondere mindestens 80 Gew.-%, bevorzugt mindestens 90 Gew.-%,
besonders bevorzugt mindestens 94 Gew.-% an dem SiO-Einsatzmaterial.
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Im Rahmen der Erfindung beschreibt der Begriff ,Taupunkt® die Temperatur, bei
der sich ein Gleichgewichtszustand von kondensierender und verdunstender Flls-

sigkeit einstellt.

Im Rahmen der Erfindung werden die Begriffe ,Verdinnungsmittel® und , Trager-

gas“ gleichbedeutend verwendet.

Im Rahmen der Erfindung findet ein flissiges SiO»2-Einsatzmaterial Verwendung,
welches aus mehr als 70 Gew.-% des Polyalkylsiloxanes Octamethylcyclotetrasi-
loxan D4 und dessen linearem Homolog aufgebaut ist. Zusatzlich kann das flussi-
ge SiOz-Einsatzmaterial noch Zusatzkomponenten anderer Polyalkylcyclosiloxane
wie D3, D5, D6, D7 und D8 aufweisen. Die unter dem Begriff ,Zusatzkomponen-
ten“ zusammengefassten zusatzlichen Bestandteile des Einsatzmaterials haben
somit Molekllmassen und Siedetemperaturen, die sich nach oben und/oder nach
unten von der relativen Moleklimasse von D4 (etwa 297 g/mol) und in der Siede-
temperatur von D4 (etwa 175° C) unterscheiden. Das moglicherweise Zusatzkom-
ponenten aufweisende, flissige SiO2-Einsatzmaterial wird einer Reaktionszone in
gasformiger Form zugeflhrt und dabei durch Oxidation und/oder Hydrolyse

und/oder Pyrolyse zu SiO; zersetzt.

Mit dem hier offenbarten erfindungsgemafen Verfahren ist es moglich, auch sehr
grof’e Mengen SiOq-Einsatzmaterial gleichmaRig und schnell zu verdampfen. So-
mit kann die Anzahl der Verdampfer reduziert werden, die bendtigt wird, um grof3-
volumige, zylinderformige Sootkdrper mit einem Auf3endurchmesser von mehr als
300 mm aufzubauen. Erfindungsgemal weisen die Verdampfer Verdampfungsra-
ten von 15 bis 25 kg pro Stunde vom Polyalkylsiloxan D4 auf. Nur mittels des er-
findungsgemalien Verfahrens ist es moglich, eine so grofle Menge SiOo-
Einsatzmaterial in die Gasphase zu Uberfuhren. Eine Nutzung bekannter Ver-
dampfungstechnologien wirde voraussetzen, dass grofde, stark erhitzte Metallfla-
chen zur Verdampfung genutzt wirden. Im Rahmen des Kontakts des SiO-
Einsatzmaterials mit den stark erhitzten Metallflachen wirden sich aber Polymeri-
sation und/oder thermische Aufspaltung des D4 ergeben. Diese Nachteile konnten
dann zu einer Verstopfung und/oder Verschlechterung der Leistungsfahigkeit des

Verdampfers, sowie zu Inhomogenitaten in dem Sootkorper bzw. dem Quarzglas
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fuhren. Nur die Zerstaubung des SiO»-Einsatzmaterials in seiner fllissigen Form in
kleine FlUssigkeitstropfen mit einem geringen Durchmesser ermdoglicht es, grof3e
Mengen des SiO.-Einsatzmaterials gleichmafig zu erhitzen, ohne dass dabei Gele
oder sonstige Abfallstoffe entstehen kbnnen, die sich nachteilig auf die Wirkung

des Verdampfers und/oder die Homogenitat des Sootkorpers auswirken kdnnen.

Um eine gleichmaRige Umsetzung der flissigen Tropfchen des SiOo-
Einsatzmaterials in den SiO»-Einsatzdampf zu erzielen, wird vorteilhafterweise ein
Tragergas genutzt, welches durch die Expansionskammer des Verdampfers hin-
durch stromt. Vorteilhafterweise wird dabei eine Menge zwischen 8 und 20 m®h
eines Inertgases wie Stickstoff oder Argon genutzt. Dieses Tragergas sollte einen
maximalen Vordruck zwischen 2 und 8 bar besitzen, um so zum einen schnell ge-
nug durch die Expansionskammer hindurchzustromen, andererseits aber nicht zu
einer Beeintrachtigung der Zerstauberdise zu fuhren. Vorteilhafterweise ist das
Tragergas vorgewarmt und weist eine Temperatur im Bereich zwischen 130° C bis
180° C auf. Damit ist es mdglich, ein Gemisch aus SiO,-Einsatzdampf und Tra-
gergas zu erzeugen, welches ebenfalls zwischen 130° C und 180° C aufweist und
mit einem Druck zwischen 1,1 und 2 bar aus der Expansionskammer in Richtung
des Verdampfers gefuhrt wird. Die Temperatur innerhalb des Verdampfers sollte
200° C nicht Uberschreiten, da das D4 sonst polymerisieren konnte.

Eine Verringerung der Breite des Spektrums der Tropfchengrofie kann dadurch
erzeugt werden, dass auf einen FlUssigkeitsstrahl eine gleichférmige, zyklische
Stoérung aufpragt wird. Dies kann dadurch erreicht werden, dass man an der Zer-
stauberduse eine mechanische Schwingung oder eine Ultraschallquelle anlegt.
Die Stérung verursacht eine regelmaRige Ausbreitungswelle langs des Strahls, die
schliellich den Strahl in nahezu gleichformige Tropfchen aufbricht. Erfindungsge-
mal soll die Ausgestaltung des Zerstauberkopfs derart sein, dass nur ein schma-
les Spektrum von Tropfchengrollen erzeugt wird.

Herstellungsbedingt haben Sootkdrper eine gewisse Schichtstruktur, wobei die
Schichten Bereiche lokaler Anderungen der Dichte oder der chemischen Zusam-
mensetzung darstellen. Es hat sich gezeigt, dass bei erfindungsgemaliem Einsatz

eines Verdampfungsprozesses ein SiO2-Sootkdrper mit Uberraschend hoher Ho-
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mogenitat, insbesondere mit gleichmafiger und schwacher Auspragung der
Schichtstruktur erhalten wird. Dies erklart sich durch die Nutzung des erfindungs-
gemalfen Verfahrens, welches die Erzeugung von kleinen Tropfchen bei einem
schmalen Spektrum von Tropfchengrolien beinhaltet.

Eine weitere vorteilhafte Ausgestaltung des erfindungsgemafiien Verfahrens
zeichnet sich dadurch aus, dass die Zusatzkomponente D3 und/oder die Zusatz-
komponente D5 maximal zwischen 0,1 Gew.-% und 2 Gew.-% eines Gesamtge-
wichtes des flissigen SiOo-Einsatzmaterials stellen, insbesondere die Summe der
Gewichtsanteile mD3 + mD5 maximal im Bereich zwischen 0,5 und 3 Gew.-%,
bevorzugt maximal zwischen 0,2 und 2 Gew.-% liegt. Da Dodekamethylcyclohe-
xasiloxan (D6) und deren lineare Homologen wegen ihrer groften Molekulmasse
im Vergleich zu D4 bereits in geringer Konzentration eine merkliche Veranderung
der Reaktionszone und des Partikelbildungsprozesses bewirken, betragt der Ge-
wichtsanteil von D6 vorzugsweise nicht mehr als 100 Gew.-ppm. Durch die gerin-
gen Mengen der Zusatzkomponente D3 und/oder D5 lasst sich die Temperatur
und das Spektrum der Tropfchengrollen besser optimieren. Dies resultiert in ei-

nem besonders homogenen SiO2-Sootkorper.

Bei den bekannten Verdampfungssystemen wird die zu verdampfende FlUssigkeit
mit einer heillen Oberflache in Kontakt gebracht. Heilde Oberflachen kénnen ins-
besondere bei organischem Einsatzmaterial zu unvorhergesehenen Veranderun-
gen fuhren, wie beispielsweise Zersetzungen oder Polymerisationen, so dass nicht
ohne Weiteres nachvollziehbar ist, inwieweit die Zusammensetzung des Dampfes
noch der der Flussigkeit entspricht. Daraus ergibt sich eine gewisse Variabilitat
und Unreproduzierbarkeit in der Prozessflhrung, die zu Fehlern im Partikelbil-

dungsprozess und zu Inhomogenitaten im Sootaufbau fuhren kann.

Um diese Nachteile zu Uberwinden, ergibt sich eine weitere vorteilhafte Ausgestal-
tung des erfindungsgemafien Verdampfungsprozesses dadurch, dass das Ver-
dampfen die folgenden Schritte umfasst:

° Erhitzen des SiO,-Einsatzmaterials,
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. Einfuhren des erhitzten SiO,-Einsatzmaterials in eine Expansionskammer, so
dass zumindest ein erster Teil des SiO.-Einsatzmaterials und/oder die Tropf-
chen des SiO,-Einsatzmaterials in Folge eines Druckabfalls verdampfen.

Im Rahmen dieser Ausgestaltung findet eine Erhitzung des SiO.-Einsatzmaterials
statt. Dabei werden Temperaturen des SiO.-Einsatzmaterials zwischen 150° C
und 200° C angestrebt. Hohere Temperaturen kdnnten gegebenenfalls zu einer
Polymerisation fuhren. Als vorteilhaft hat sich die Verwendung eines Flus-
sig/FlUussig-Heizsystems erwiesen, bei dem das SiO,-Einsatzmaterial mittels einer
weiteren Flissigkeit, wie etwa Ol, erhitzt wird. Durch einen Flissig/FlUssig-
Warmetauscher findet eine gleichmaRige, konstante Erwarmung des SiO»-
Einsatzmaterials statt, onne dass dabei singulare, heille Bereiche auftreten, wie
dies etwa bei elektrischen Heizdrahten der Fall ist. Solcherart singularer Heizpunk-
te fhren schnell zu Polymerisationsreaktionen, die verhindert werden sollen.
Nach dem Erhitzen des SiO,-Einsatzmaterials findet ein Zerstauben dieses erhitz-
ten Materials in die Expansionskammer statt. Innerhalb der Expansionskammer
werden das SiOq-Einsatzmaterial und/oder die Tropfchen des SiOo-
Einsatzmaterials in die Gasphase umgesetzt. Als besonders schonend flr das
SiO2-Einsatzmaterial hat es sich herausgestellt, wenn diese Verdampfung in Folge
eines Druckabfalls geschieht. Dazu kann beispielsweise das SiO,-Einsatzmaterial
als eine Uberkritische Flussigkeit erhitzt werden. Nur durch einen entsprechenden
Druck innerhalb der Aufheizvorrichtung wird ein Sieden des SiO,-Einsatzmaterials
verhindert. Bei der Expansion innerhalb der Expansionskammer entspannen sich
das SiOq-Einsatzmaterial und/oder die Tropfchen des SiO,-Einsatzmaterials der-
art, dass sie in die Gasphase ubergehen. Als vorteilhaft haben sich Druckabfalle

zwischen 1,8 und 5 bar herausgestellt.

Das erhitzte, unter Druck stehende Einsatzmaterial wird durch einen Zufuhrungs-
kanal in die Expansionskammer eingefuhrt und dann Uber einen entsprechenden
Spruhkopf vernebelt und/oder zerstaubt. Direkt Uber der Zerstauberdiuse kann der
genannte Druckabfall stattfinden und so fur eine schnelle, aber gleichmaRige
Uberfiihrung des SiO,-Einsatzmaterials in den SiO,-Einsatzdampf Sorge tragen.
Im Rahmen dieser Verfahrensschritte ist vorgesehen, dass das SiO»-

Einsatzmaterial unter Druck in die ZerstauberdUse eingefuhrt wird. In der Zerstau-
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berduse findet dann das Zerstauben des flussigen SiO2-Einsatzmaterials in die
SiO,-Tropfchen statt. Anschlielend treten dann diese Tropfchen

— welche ebenfalls noch unter Druck stehen — in die Expansionskammer ein. Dort
entsteht der eigentliche Druckabfall, der flr das eigentliche Verdampfen der Tropf-
chen sorgt. Vorteilhafterweise ist auch die Expansionskammer selber auf eine
Temperatur im Bereich zwischen 150° C und 200° C erhitzt. Zwar soll die Expan-
sionskammer nicht fur die Verdampfung sorgen, aber die zur Verfligung gestellte
Warme, welche von den Wanden der Expansionskammer auch in das Innere der
Expansionskammer strahlt, unterstutzt die Verdampfung in Folge des Druckab-

falls.

Das Grokenspektrum der Tropfchen hangt von einer Vielzahl an Einflussgrofien
ab. Neben den rheologischen Eigenschaften der Fllssigkeit und der Geometrie
der Zerstaubungsduse ist dies insbesondere die Austrittsgeschwindigkeit der
Flissigkeit aus der Zerstaubungsduse, die im Wesentlichen von der Druckdiffe-
renz bestimmt wird. Innerhalb des genannten Druckdifferenzbereichs zerfallt der
austretende Flussigkeitsstrahl aufgrund turbulenter Strémung zu feinen Tropfen
mit enger TropfengrolRenverteilung.

Eine weitere vorteilhafte Ausgestaltung des erfindungsgemafien Verdampfungs-
prozesses ergibt sich dadurch, dass das Verdampfen die Schritte umfasst:

. Erhitzen des SiO2- Einsatzmaterials,
. Einfuhren des erhitzten SiO2- Einsatzmaterials in die Expansionskammer,

o Vermischen des SiO2-Einsatzmaterials und/oder der Tropfchen des SiO2-
Einsatzmaterials mit einem erhitzten Verduinnungsmittel, so dass zumindest
ein zweiter Teil SiO2-Einsatzmaterials in Folge einer Senkung des Taupunk-

tes verdampft.

Im Rahmen dieser Ausflhrungsvariante wird zur Verdampfung des SiOo-
Einsatzmaterials und/oder der Tropfchen des SiOz-Einsatzmaterials ein Verdun-
nungsmittel genutzt. Vorteilhafterweise handelt es sich bei dem Verdlinnungsmittel
um ein inertes Tragergas, welches die Expansionskammer durchstromt. Aus die-
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sem Grund wird im Folgenden der Begriff Verdinnungsgas und der Begriff Tra-

gergas als gleichbedeutend angesehen.

Im Rahmen dieser Ausfihrungsvariante findet ebenfalls ein Erhitzen des SiO2-
Einsatzmaterials statt. Wie schon dargelegt, hat es sich als vorteilhaft erwiesen,
wenn die Erhitzung mittels eines Warmetauschers geschieht und zu einer Erhit-
zung des SiO»-Einsatzmaterials auf eine Temperatur im Bereich von 120 bis
200°C fuhrt. Das SiO2-Einsatzmaterial wird durch eine entsprechende Rohrleitung
in die Expansionskammer eingefuhrt und dort Uber eine Zerstauberdulse zerstaubt.
Um einen méglichst gleichmaRigen Ubergang des SiO,-Einsatzmaterials in den
SiO2-Einsatzdampf zu erzielen, kann ein Verdinnungsmittel wie etwa Stickstoff
entgegen der Einspruhrichtung der Tropfchen des SiO,-Einsatzmaterials in die
Expansionskammer eingefuhrt werden. Alternativ kann das Verdlinnungsmittel in
Richtung der Einspruhrichtung der Tropfchen des SiO»-Einsatzmaterials in die Ex-
pansionskammer und/oder in Richtung der Einsprihrichtung des SiO»-
Einsatzmaterials auf den Ultraschallzerstauber geflhrt werden. Der zweite Teil
des flissigen SiO,-Einsatzmaterials bzw. der Tropfchen des SiO,-Einsatzmaterials
verdampft beim Eintritt in die Expansionskammer, da der Partialdruck des flussi-
gen SiO2-Einsatzmaterials in der Kammer vermindert ist und so dessen Taupunkt
ebenfalls sinkt. Die Besonderheit dieses Verfahrens besteht darin, dass durch die
Senkung des Partialdruckes auch jene Temperatur reduziert wird, bei der das
flissige SiO2-Einsatzmaterial in die Gasphase ubertritt. Je nach Menge des zuge-
fugten, erhitzten Tragergases sinkt der Taupunkt des SiO»-Einsatzmaterials um
bis zu 30° C. Entsprechend bedarf es keiner so starken Erhitzung des SiO»-
Einsatzmaterials im Vorlauf. Als Tragergase bzw. Verdinnungsmittel haben sich
neben Stickstoff auch Argon oder Helium bewahrt. Hierbei handelt es sich um Ga-
se, die sich in Bezug auf Polyalkylsiloxane inert verhalten, so dass Oxidations-,
Polymerisations- oder Zersetzungsreaktionen zwischen der FlUssigkeit und dem
Tragergas, insbesondere unter Druck und héherer Temperatur, und damit eine
nicht reproduzierbare Veranderung der Zusammensetzung des Einsatzmaterials

vermieden werden.

Wie auch bei der oben geschilderten Ausfuhrungsvariante des Verdampfens durch
Druckabfall, ermoglicht auch ein Verdampfen durch Senkung des Partialdrucks,
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dass das Verdampfen des flussigen SiO,-Einsatzmaterials nicht durch metallische
Oberflachen geschieht. Jene metallischen Oberflachen weisen haufig eine nicht
homogene Temperaturverteilungen auf, so dass es teilweise zu Polymerisationsef-
fekten an den besonders heillen Bereichen kommen kann. Um jene zu verhindern,
ist erfindungsgemaln vorgesehen, dass die Verdampfung durch den Partialdruck
und/oder den Druckabfall mit dem Eintritt des SiO2-Einsatzmaterials bzw. der
Tropfchen des SiOo-Einsatzmaterials in die Expansionskammer geschieht, ohne
dass die Flussigkeit an die Innenwande der Expansionskammer gelangt und dort
verdampft.

Eine Ausflhrungsvariante des erfindungsgemafien Verfahrens zeichnet sich
dadurch aus, dass das SiO,-Einsatzmaterial in Folge des Druckabfalls und/oder
der Senkung des Partialdruckes zu mindestens 99,995 Gew.-%, besonders bevor-
zugt mindestens 99,9995 Gew.-% in den SiO.-Einsatzdampf Uberflhrt wird. Bei
dieser Ausfuhrungsform ergeben sich drei Varianten:

1. die Uberflihrung der Trépfchen des fllissigen SiO,-Einsatzmaterials in die
Gasphase findet nur durch den Druckabfall beim Eintritt in die Expansions-
kammer statt, oder

2.  die Uberflihrung der Tropfchen des flissigen SiO.-Einsatzmaterials in die
Gasphase findet in Folge der Senkung des Taupunktes statt oder

3. die Uberflihrung der Tropfchen des fliissigen SiO,-Einsatzmaterials in die
Gasphase findet sowohl durch den Druckabfall als auch in Folge der Sen-
kung des Taupunktes statt.

Um eine vollstandige Umsetzung zu erzielen, hat es sich als vorteilhaft erwiesen,
wenn das flussige SiO»-Einsatzmaterial in sehr feine Tropfchen zerstaubt wird.
Deren mittlerer Durchmesser sollte dabei kleiner als 5 ym, vorzugsweise weniger
als 2 uym, besonders bevorzugt weniger als 1 um aufweisen. So wird das flussige
Einsatzmaterial umgesetzt in eine Wolke von kleinen Tropfchen, die durch die Ex-
pansion als Folge des Druckabfalles gleichmaRig verdampfen kdnnen. Der mittlere
Durchmesser ergibt sich als das das arithmetische Mittel, also dem Quotient aus
der Summe aller beobachteten Werte und der Anzahl der Werte.
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Um diese Aufteilung der FlUssigkeit in kleine Tropfchen zu unterstitzen, hat es
sich als sinnvoll erwiesen, Ultraschallzerstauber einzusetzen, welche durch die
Einwirkung von Ultraschall zu einer gleichmafligen und feinen Zerstaubung des
SiOz-Einsatzmaterials fuhren. Im Rahmen der Erfindung bezeichnet Ultraschall
einen Schall mit Frequenzen, die oberhalb des vom Menschen wahrgenommenen
Bereiches liegen. Das umfasst Frequenzen zwischen 16 kHz und 1,6 GHz. Bei
einem Ultraschallzerstauber kann eine Flussigkeit mit oder ohne Druckapplikation
und mit oder ohne Erhitzung zerstaubt werden. So kann eine mit der Flussigkeit
benetzte Piezokeramik mittels einer hochfrequenten Wechselspannung in
Schwingungen versetzt werden. In Folge dessen bilden sich in der FlUssigkeit Ult-
raschallwellen aus, deren Maximalstarke auf einer bestimmten Flussigkeitshohe
erreicht wird und die das Entstehen eines sogenannten Ultraschallrissels bewir-
ken. Aus diesem Ultraschallrissel 16sen sich kleine FlUssigkeitstropfchen oder
Aerosole, die fur die gewlnschte Anwendung benutzt werden kdnnen. Der Vorteil
von Ultraschallzerstaubern besteht in der gleichmafigen Zerstaubung veranderli-
cher Volumenstrome, dem nahezu konstanten Tropfenspektrum Gber den gesam-
ten Volumenstrombereich und der geringen Eigengeschwindigkeit der Tropfen,
woraus sich eine gute Beeinflussbarkeit des Strahls ergibt. So kann durch Ultra-
schallzerstauben reproduzierbar eine enge TropfchengroRenverteilung erzeugt
werden, was sich auf die Gleichmaligkeit des Verdampfungsergebnisses positiv

auswirkt.

Als weitere Alternative fihrt diese Ausflhrungsvariante des erfindungsgemafien
Verfahrens auf, dass die Verdampfung des flissigen Einsatzmaterials sowohl
durch die Nutzung des Druckabfalles als auch durch die Senkung des Partialdru-
ckes geschieht. Diese Variante hat sich als besonders vorteilhaft erwiesen, da zur
Erstellung von Quarzglaszylindern mit Durchmessern von bis zum 300 mm grol3e
Mengen an flissigem Material verdampft werden mussen. Um die bendtigten Ma-
terialmengen schonend und gleichmafig von der flissigen Phase in die Gasphase
umzusetzen, hat es sich als bevorzugt erwiesen, wenn ein zumindest fur Teilkom-
ponenten uberhitztes SiO.-Einsatzmaterial in die Expansionskammer eingeflhrt
wird und dort durch Druckabfall und mittels der Nutzung eines Verdinnungsmittels

in die Gasphase Uberfluhrt wird. Diese Kombination der Verdampfung in Folge ei-
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nes Druckabfalls und einer Senkung des Taupunktes ermoglicht es, dass von dem
flissig in den Verdampfer eingebrachten SiO»-Einsatzmaterial nur sehr geringe
Anteile (weniger als 20 ppm, bevorzugt weniger als 10 ppm, besonders bevorzugt
weniger als 5 ppm) nicht verdampfen. In einzelnen Versuchen konnte der Anteil an
nicht verdampften SiO2-Einsatzdampf sogar auf weniger als 2,5 ppm reduziert

werden.

Wie dargelegt, lasst sich das flussige SiO,-Einsatzmaterial leichter und gleichma-
Riger in die Gasphase UberfUhren, wenn die einzelnen zu verdampfenden Mengen
jeweils gering sind und eine grofl3e Oberflache aufweisen. Erfindungsgemaf wird
dieses Ziel dadurch erreicht, dass die FlUssigkeit des SiO.-Einsatzmaterials in fei-
ne Tropfchen zerstaubt wird. Die zerstaubten Tropfchen kdnnen dann Gber den
Druckabfall und/oder die Vermischung mit dem erhitzten Verdunnungsmit-
tel/Tragergas in die Gasphase Uberfihrt werden. Es hat sich als guinstig erwiesen,
wenn der Kontakt der feinen Tropfchen mit dem heifen Tragergas in der Expansi-
onskammer erfolgt, die auf einer Temperatur im Bereich von 150°C bis 200°C ge-
halten wird. Bei einer Temperatur von weniger als 150 °C besteht eine gewisse
Gefahr, dass Tropfchen nicht vollstandig verdampfen, so dass Flussigkeit in die
Reaktionszone eingeschleppt wird, was zu Inhomogenitaten im Partikelbildungs-
prozess und zu Fehlern im Sootkdrperaufbau flhrt, wie etwa Blasen. Bei Tempe-
ratur oberhalb von 200°C steigt die Tendenz, dass ansonsten energetisch ge-
hemmte Reaktionen mit unreproduzierbaren und unerwinschten Reaktionspro-

dukten, insbesondere von Zersetzungen und Polymerisationsreaktionen.

Eine weitere Ausflhrungsvariante des erfindungsgemafen Verfahrens zeichnet
sich dadurch aus, dass die in der ZerstauberdUse erzeugten sehr kleine, wenige
Mikrometer grofde Tropfchen mit einem - Uber einen Warmetauscher zunachst er-
warmt - Tragergas (Verdlinnungsgas) vermischt werden. Dieses Verfahren kann
SO ausgelegt werden, dass es nicht notwendig ist das flissige SiO»-
Einsatzmaterial vorzuwarmen. Bei dieser Variante findet ein Vermischen des Tra-
gergases und des flussigen SiO.-Einsatzmaterials vor der eigentlichen Zerstau-
bung ein Tropfchen oder wahrend der Zerstaubung in der Zerstauberdlse statt.
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Eine weitere Ausflhrungsvariante des erfindungsgemafen Verfahrens zeichnet
sich dadurch aus, dass beim Einfuhren des SiO»-Einsatzmaterials in die Expansi-
onskammer und/oder an die Zerstauberdlse eine Zusammensetzung des SiOo-
Einsatzmaterials mittels eines Konzentrationsdetektors gemessen wird. Das zuge-
fUuhrte SiO»-Einsatzmaterial und/oder die Tropfchen des SiO.-Einsatzmaterials
werden dabei mittels des Konzentrationsdetektors, wie etwa eines Gaschromato-
graphen — analysiert. Eine ahnliche Analysestation mit einem Konzentrationsde-
tektor kann auch am Ausgang der Expansionskammer angeordnet sein und die
Zusammensetzung des SiO,-Einsatzdampfes ermitteln. Einer oder beide Detekto-
ren konnen Teil eines Qualitatsmanagementsystems sein und die gemessene Zu-
sammensetzung an ein Rechnersystem Ubermitteln, wo die Qualitat der zugeflg-

ten Materialien und Dampfe Uberwacht wird.

Die feinen Tropfchen stellen eine groRe Oberflache bereit, die ein schnelles und
effizientes — also energiesparendes - und insbesondere ein vollstandiges Ver-
dampfen des flussigen Einsatzmaterials ermoglicht. Auf diese Weise sollten ins-
besondere Veranderungen der Zusammensetzung durch Zersetzung, Polymerisa-
tion oder Destillation weitgehend vermieden und eine definierte Zusammenset-
zung des dem Verbraucher zugefuhrten SiO2-Einsatzmaterials und ein reprodu-
zierbarer Partikelbildungsprozess gewahrleistet werden. Deshalb wird ebenfalls
die Verwendung eines synthetischen Quarzglases beansprucht, welches herge-
stellt wird nach dem hier offenbarten Verfahren, wobei das synthetische Quarzglas
zur Produktion von optischen Fasern eingesetzt wird. Das hier offenbarte Verfah-
ren ermoglicht die Herstellung von Quarzglas mit sehr hoher Qualitat. Durch die
geringen Inhomogenitaten des Sootkorpers lassen sich qualitativ hochwertige
Quarzglaser erstellen, die bevorzugt fur Telekommunikationsfasern, optische Fa-

sern eingesetzt werden.

Die hier offenbarten Verfahren weisen die folgenden Vorteile gegenulber her-
kdmmlich bekannten Verfahren auf: (1) die Homogenisierung des SiO»-
Einsatzdampfes, um so ein Homogenisierung des Sootkorpers zu erreichen; (2)
eine Vereinfachung des Verdampfungsprozesses, da erfindungsgemalr auf eine
vollstandige Umsetzung des flussigen Einsatzmaterials in den gasférmigen SiO2-
Einsatzdampf abgezielt wird und (3) die Fahigkeit, die Verdampfungstemperatur
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durch Zugabe eines Verdunnungsgases wahrend des Verdampfungsprozesses
betrachtlich zu vermindern, um so eine alle Fraktionen des Einsatzmaterials, ohne

temperaturbedingte chemische Reaktionen in die Gasphase zu Uberfuhren.

Weitere Vorteile, Merkmale und Einzelheiten der Erfindung ergeben sich aus den
Unteransprtchen und der nachfolgenden Beschreibung, in der unter Bezugnahme
auf die Zeichnungen ein Ausfuhrungsbeispiel der Erfindung im einzelnen be-
schrieben sind. Dabei kbnnen die in den Ansprichen und der Beschreibung er-
wahnten Merkmale jeweils einzeln fur sich oder in beliebiger Kombination erfin-

dungswesentlich sein.

Ausfilhrungsbeispiel

Im Einzelnen zeigt:

Figur 1 eine Vorrichtung zur Durchfihrung des erfindungsgemafen Verfah-
rens zur Herstellung eines SiO2-Sootkdrpers in schematischer Dar-
stellung,

Figur 2 ein schematisches Diagramm der verschiedenen Elemente des er-

findungsgemalien Quarzglasherstellungssystems und
Figur 3 eine schematische Darstellung einer Verdampfungskammer.

Der Ausgangspunkt des erfindungsgemalien Verfahrens ist dabei die Bildung ei-
nes Gasstromes aus einem SiOz-Einsatzdampf 107, der als Hauptkomponente D4
enthalt. Der Gasstrom wird einer Reaktionszone zugeflhrt, in der der SiO»-
Einsatzdampf unter Bildung amorpher SiO2-Partikel durch Pyrolyse, Oxidation o-
der Hydrolyse zu SiO, umgesetzt wird. Das sich anschlielende Abscheiden der
amorphen SiO,-Partikel auf einer Ablagerungsflache 160 fuhrt zur Bildung eines
pordsen SiO,-Sootkorpers 200, der durch Verglasung ein synthetisches Quarzglas
bildet. Um dabei die Herstellung von groflvolumigen zylinderférmigen Sootkorpern
200 mit AuRendurchmessern von mehr als 300 mm mit verbesserter Materialho-
mogenitat zu ermoglichen, offenbart die Erfindung, dass das Verdampfen des er-

hitzten SiO.-Einsatzmaterials eine Injektionsphase in einer Expansionskammer
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umfasst, in der das SiO,-Einsatzmaterial — insbesondere in fllissiger Form - in fei-
ne Tropfchen zerstaubt wird, wobei die Tropfchen einem mittleren Durchmesser

von weniger als 5 ym, vorzugsweise weniger als 2 uym, aufweisen.

Die in Figur 1 dargestellte Vorrichtung dient zur Herstellung eines SiO,-
Sootkdrpers 200. Entlang eines Tragerrohres 160 aus Aluminiumoxid ist eine Viel-
zahl in einer Reihe angeordneter Flammhydrolysebrenner 140 angeordnet. Bei
einer auf hohere Produktivitat abzielenden Verfahrensabwandlung wird anstelle
nur eines Brenners 140 eine Vielzahl von Abscheidebrennern eingesetzt, die zur
Soot-Abscheidung in einer gemeinsamen Brennerreihe entlang des rotierenden
Tragers reversierend hin- und herbewegt werden, wobei jede der Brennerflammen

nur eine Teillange des Tragerrohres 160 Uberstreicht.

Das SiO»-Einsatzmaterial 105 weist vorzugsweise mehr als 95 Gew.-%, bevorzugt
mehr als 98 Gew.-%, insbesondere mehr als 99,5 Gew.-% des Polyalkylsiloxans
D4 auf und wird der Reaktionszone in gasformiger Form zugeflhrt und dabei
durch Oxidation und/oder Hydrolyse und/oder Pyrolyse zu SiO, zersetzt. Die Re-
aktionszone ist beispielsweise eine Brennerflamme oder ein Plasma. In der Reak-
tionszone entstehen SiO,-Partikel 148, die unter Bildung des SiO,-Sootkorpers auf
der Ablagerungsflache 160 schichtweise niedergeschlagen werden. Die SiO»-
Partikel 148 selbst liegen in Form von Agglomeraten oder Aggregaten von SiOo-
Primarpartikeln mit Partikelgro3en im Nanometerbereich vor.

Die Flammhydrolysebrenner 140 sind auf einem gemeinsamen Brennerblock 141
montiert, der parallel zur Langsachse 161 des Tragerrohrs 160 zwischen zwei, in
Bezug auf die Langsachse 161 ortsfesten Wendepunkten hin- und herbewegt wird
und der senkrecht dazu verschiebbar ist, wie dies die Richtungspfeile 142 andeu-
ten. Die Brenner 140 bestehen aus Quarzglas; inr Mittenabstand zueinander be-
tragt 15 cm.

Den Flammhydrolysebrennern 140 ist jeweils eine Brennerflamme 143 zugeord-
net, die eine Reaktionszone im Sinne der Erfindung darstellt. In ihr werden SiOo-
Partikel gebildet und auf der Zylindermantelflache des um seine Langsachse 161
rotierenden Tragerrohrs 160 abgeschieden, so dass schichtweise ein Sootkorper

200 mit einem Aufllendurchmesser von 350 mm aufgebaut wird. Wahrend des Ab-
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scheideprozesses stellt sich auf der Sootkorperoberflache 200 eine Temperatur
von etwa 1200°C ein. Den Flammhydrolysebrennern 140 werden jeweils als Bren-
nergase Sauerstoff und Wasserstoff zugefuhrt sowie als Einsatzmaterial fur die
Bildung der SiO2-Partikel der SiO2-Einsatzdampf 107. Im Rahmen der Erfindung
umfasst der Begriff Polyalkylsiloxane sowohl Polyalkylcyclosiloxane als auch de-

ren lineare Homologe.

Die Herstellung des SiO»2-Einsatzdampfes 107 aus mehr als 95 Gew.-%, bevorzugt
mehr als 98 Gew.-%, insbesondere mehr als 99,5 Gew.-% des Polyalkylsiloxans
D4 erfolgt mittels eines Verdampfersystems 120, das einen Vorratsbehalter 110
fur das flissige Gemisch, eine Flussigkeitspumpe 122, ein Durchflussmessgerat
123 fur FlUssigkeit, einen MFC (mass flow controller) 124 fUr die geregelte Zufuhr
eines Stickstoff-Tragergasstroms 152 und eine beheizbare Verdampfungskammer
125 — auch Expansionskammer - mit einer Zerstauberduse 128 umfasst. Der Vor-
ratsbehalter 110, eine Pumpe 122 und eine Zerstauberdise 128 sind mittels fle-
xibler metallischer Leitungen miteinander verbunden. Der Vorratsbehalter 110 wird
auf eine Temperatur von 130-170°C erhitzt, und die erhitzte FlUssigkeit mittels der
Pumpe 122 Uber das Durchflussmessgerat 123 in exakter Dosierung der Zerstau-
berdlse 128 zugefuhrt. In und mittels der Zerstauberdluse wird das SiO2-
Einsatzmaterial 105 in feine Tropfchen — auch als SiO»2-Tropfchen bezeichnet-
zerstaubt, wobei die SiO»-Tropfchen einen mittleren Durchmesser von weniger als
5 um, vorzugsweise weniger als 2 um, aufweisen. Dabei kann in der Verbindungs-
leitung zwischen Durchflussmessgerat 123 und Zerstauber 128 ein Konzentrati-
onsdetektor zur Uberwachung der Zusammensetzung des SiO,-Einsatzmaterials
105 und/oder des SiO»-Einsatzdampfes 107 und/oder der SiO,-Tropfchen vorge-

sehen sein.

Bei dem Zerstauber 128 — auch als Zerstauberdise bezeichnet — kann es sich um
einen Ultraschallzerstauber handeln. Diese Zerstauberdlse 128 stellt sicher, dass
das flussige SiO2-Einsatzmaterial in feine Tropfchen zerstaubt wird, wobei die
Tropfchen einem mittleren Durchmesser von weniger als 5 um, vorzugsweise we-
niger als 2 um, aufweisen. Je nach Ausgestaltung kann dem SiOo-
Einsatzmaterials 105 und/oder den Trépfen ein Stickstoff-Tragergasstrom Uber
den MFC 123 mit einem Druck von 1,5 bar bis 5 bar zugeflhrt werden.
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In einer vorteilhaften Ausfuhrungsform zerstaubt die Zerstauberdise 128 das
SiO,-Einsatzmaterials 105 in feine Tropfchen mit einem maximalen Durchmesser
von 1 um und schmaler TropfchengroRenverteilung mit einem mittleren Durch-
messer (dso-Wert) von 0,7 um, und spruht unmittelbar danach diese Tropfchen in
einer Injektionsphase in die Expansionskammer 125 des Verdampfers 120 ein.
Der Verdampfer 120 hat eine Innentemperatur von 195°C, so dass die feinen
Flussigkeitstopfchen unmittelbar verdampfen und der Dampfstrom einem ortsfes-
ten Flussteiler zugefuhrt und von diesem Uber warmeisolierte flexible Medienzu-

fuhrleitungen auf die einzelnen Abscheidebrenner 140 aufgeteilt wird.

In den Flussteiler minden auch eine Zufuhrleitung fur die Brenngase Sauerstoff
und Wasserstoff sowie eines Hilfsgases (Sauerstoff), das in der Brennerflamme
143 zwischen dem Strom des Einsatzmaterials und dem Strom des Brenngases
eingesetzt wird, und das einer fruhzeitigen Durchmischung entgegenwirkt. Die Mi-
schung von Brenngasen und dem SiOz-Einsatzdampf 107 erfolgt somit erst in der
heilken Zone der Brennerflamme 143. Nach Abschluss des Abscheideprozesses
wird ein Rohr aus porésem SiO2-Soot (Sootrohr) erhalten.

Figur 2 und Figur 3 zeigen das System 100 zur Herstellung von Quarzglas, wel-
ches das erfindungsgemalle Verfahren nutzt. Dabei wird das SiO2-Einsatzmaterial
105 erhitzt und eine die Zerstaubung findet mittels einer Zerstauberdlse 128 statt,
die ein Ultraschall System aufweist. Das System 100 weist dazu einen Vorratstank
110 auf, aus dem das flussige SiO»-Einsatzmaterial 105 mittels einer nicht darge-
stellten Pumpe in eine Vorheizeinrichtung 115 gepumpt wird. Mittels bekannter
Verfahren wird das flussige SiO.-Einsatzmaterial 105 in der Vorheizeinrichtung
115 auf eine erhohte Temperatur aufgeheizt. Nach Durchstrdmen der Vorheizein-
richtung 115 wird das flussige SiO2-Einsatzmaterial 105 in die Zerstauberdlse ge-
pumpt. Dort findet dann das Zerstauben der Fllssigkeit sowie das injizieren der
Tropfchen in die Expansionskammer statt. In der Expansionskammer 125 findet
der Ubergang der fliissigen SiO.-Trépfchen in den gasformigen SiO-
Einsatzdampf 107 statt. Uber eine Leitung 130 strémt der SiO,-Einsatzdampf 107
zu dem Brenner 140, wo eine pyrolytische oder hydrolytische Umsetzung des

SiOz-Einsatzdampfes in SiOx-Partikel erfolgt.
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Die Vorheizeinrichtung 115 weist einen Zulauf 116 und einen Ablauf 117 auf.
Durch den Zulauf 116 wird das SiO.-Einsatzmaterial 105 in der Vorheizvorrichtung
115 zugefuhrt. Innerhalb der Vorheizeinrichtung 115 findet eine Erwarmung des
SiO,-Einsatzmaterials 105 statt. Dieses kann durch die Verwendung eines Heil30l-
systems oder eines elektrischen Heizelementes in den Wanden der Vorheizein-
richtung erfolgen. Um eine gleichmaRige Aufheizung des flissigen SiO,-
Einsatzmaterials 105 unter Vermeidung heiler Bereiche zu erzielen, hat es sich
als vorteilhaft erwiesen, wenn die Vorheizeinrichtung 115 einen Stromungskanal
aufweist, welcher von HeilR6lkanalen umgeben ist. Der so realisierbare flussig-zu-
flussig Hitzetransfer erzielt eine gleichmalige Erhitzung des flussigen SiO»-
Einsatzmateriales 105. Diese Art der gleichmaRigen Erwarmung stellt sicher, dass
es nicht zu temperaturbedingten chemischen Umsetzung der Polyalkylsiloxane
kommt. Das erhitzte flissige SiO2-Einsatzmaterial 105 wird von der Vorheizein-
richtung 115 in die Expansionskammer 125 durch eine Zufuhrungsleitung 145 ab-

gegeben.

Die Expansionskammer 125 definiert ein Innenvolumen fur die freie Ausdehnung
des SiO2-Einsatzdampfes. Um diese Verdampfung der SiO.-Tropfchen in den gas-
férmigen Einsatzdampf zu erzielen, hat es sich als vorteilhaft erwiesen, wenn in
der Vorheizeinrichtung 115 die Temperatur des fluissigen SiO,-Einsatzmaterials
Uber den Siedepunkt des SiO,-Einsatzmaterials bei dem Betriebsdruck der Ex-
pansionskammer erhoht wird. Eine bevorzugte Betriebstemperatur fur die Vorhei-
zeinrichtung 115 betragt ungefahr 180 °C. Der Siedepunkt von D4 bei Atmospha-
rendruck betragt ungefahr 175 °C. Um zu vermeiden, dass das flussige SiO2-
Einsatzmaterial siedet, ist ein Ruckdruck in der Vorheizeinrichtung erforderlich.
Auf diese Weise wird der flissige Reaktant als eine unterkuhlte (komprimierte)

FlUssigkeit in der Vorheizeinrichtung 115 gehalten.

Wie die Figur 3 verdeutlicht, fliel3t das flussige SiO»-Einsatzmaterial aus der Vor-
heizvorrichtung 115 durch die Zufuhrungsleitung 145 in den Innenraum der Ex-
pansionskammer 125. Die Vorheizeinrichtung 115 heizt das flissige SiO»-
Einsatzmaterial 105 genugend auf, so dass dieser nahezu vollstandig verdampft,
wahrend dessen Druck beim Eintreten in das Innenvolumen der Expansionskam-

mer 125 abfallt. Eine solche sofortige Verdampfung findet nur dann statt, wenn die
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Vorheizeinrichtung 115 die Temperatur des flissigen SiO,-Einsatzmaterials Gber
den Siedepunkt des SiO2-Einsatzmaterials bei dem Betriebsdruck der Expansi-
onskammer 125 erhoht hat. Die Menge der Trépfchen des SiO,-Einsatzmaterials,
die sofort verdampfen, hangt somit von der Heizmenge ab, die in der Vorheizein-
richtung 115 dem flissigen SiO»-Einsatzmaterial zugefuhrt wird.

Alternativ ist es auch maoglich, das System 100 zu nutzen, ohne dass das SiO,-
Einsatzmaterial 105 erhitzt wird. Dabei findet eine Zerstaubung des SiO»-
Einsatzmaterials lediglich mittels der Zerstauberduse 128 statt, ohne dass das
SiO,-Einsatzmaterial auf eine erhOhte Temperatur erhitzt wird. Ein zusatzlicher
Warmeeintrag kann dabei durch ein Tragergas erfolgen, welches beispielsweise
ebenfalls durch die Zerstauberdlse 128 geflihrt wird. Im prinzipiellen Aufbau un-
terscheidet sich solch eine Ausflhrungsvariante von der in Figur 3 gezeigten nur
dadurch, dass keine Vorheizeinrichtung 115 bendtigt wird.

Als Verdunnungsmittel 152 hat sich insbesondere Stickstoff als vorteilhaft erwie-
sen. Andere Verdlinnungsmittel, wie beispielsweise Argon oder Helium, kbnnen
ebenfalls verwendet werden, wenn dieses erwlnscht ist. Hierbei handelt es sich
um Gase, die sich in Bezug auf Polyalkylsiloxane inert verhalten, so dass Oxida-
tions-, Polymerisations- oder Zersetzungsreaktionen zwischen der FlUssigkeit und
dem Tragergas, insbesondere unter Druck und héherer Temperatur, und damit
eine nicht reproduzierbare Veranderung der Zusammensetzung des Einsatzmate-
rials vermieden werden. Durch das Hinzuflhren des Verdinnungsmittels wird der
Partialdruck des flissigen SiO,-Einsatzmaterials — hier der Tropfchen des SiO.-
Einsatzmaterials - in der Expansionskammer 125 vermindert und so dessen Tau-
punkt erniedrigt. Dadurch bedarf es keiner hohen Erhitzung des SiOo-
Einsatzmaterials in der Vorheizeinrichtung 115. Vielmehr reichen Temperaturen
zwischen 130°C und 170°C aus, um eine vollstandige Umsetzung des SiO»-
Einsatzmaterials in den SiO,-Einsatzdampf sicherzustellen. Ziel ist es dabei, dass
das Verdampfen des SiO,-Einsatzmaterials eine Injektionsphase umfasst, in der
das Einsatzmaterial in flissiger Form in feine Tropfchen zerstaubt wird, und eine
Verdampfungsphase, in der die feinen Tropfchen durch Kontakt mit einem heilen
Tragergas, aber ohne Kontakt mit Wandungen der Expansionskammer 125
schnell und effizient vollstandig verdampft wird.
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Die Figur 3 verdeutlicht die erfindungsgemafe Verdampfung. Das aufgeheizte
SiOz-Einsatzmaterial 105 wird durch die Zufuhrungsleitung 145 der Expansions-
kammer 125 zugefuhrt. Am Ende der Zufuhrungsleitung 145 im Inneren der Ex-
pansionskammer 125 weist die ZufUhrungsleitung 145 einen dusenartigen Zer-
stauberduse 128 auf. Mittels der Zerstauberduse 128 — die vorzugsweise ein Ult-
raschallzerstauber ist - wird das flussige SiO2-Einsatzmaterial 105 in feine Tropfen
zerstaubt, welche einen mittleren Durchmesser von weniger als 5 um, bevorzugt
weniger als 2 ym, insbesondere weniger als einem pm aufweisen. Besonders be-
vorzugt Messreihen ergaben sich zwischen 0,5 ym und 20 nm (dso-Wert). Der Me-
dianwert oder dso-Wert ist dabei als MaR fur die mittlere Teilchengrofle die wich-
tigste KenngroRe. Der dso-Wert beschreibt jenen Wert, bei dem 50 Prozent der
Trépfchen feiner sind und die anderen 50% grober sind als dsp.

Durch den Druckabfall, der beim Austritt aus der Zerstauberdlse 128 auftritt wird
ein wesentlicher Teil der Tropfchen in die Gasphase Uberfuhrt. Zusatzlich wird
durch die Medienleitung 150 ein auf ca. 130°C bis ca. 200°C vorgewarmter Stick-
stoffstrom in die Expansionskammer 125 und/oder die Zerstauberdise 128 gelei-
tet. Vorteilhafterweise weist der Stickstoffstrom eine Temperatur auf, die im We-
sentlichen — also auf +/- 10°C — der Temperatur des flussigen SiO»-
Einsatzmaterials 105 entspricht. Der Stickstoffstrom kann der Spriuhrichtung des
flissigen SiO2-Einsatzmaterials 105 entgegen strdmen, um so eine starke Vermi-
schung und eine ausreichende Warmeubertragung sicherzustellen.

Es ist nicht vorgesehen, dass sich Teile des flussigen SiO2-Einsatzmaterials 105 —
die Tropfchen- an den Wanden der Expansionskammer 125 niederschlagen
und/oder dort thermisch verdampft werden. Durch die Leitung 130 findet der Ab-
fluss des gasformigen SiO2-Einsatzdampfes 107 zu dem Brenner 140 statt. Im
Brenner 140 wird der SiO»2-Einsatzdampfes 107 durch Pyrolyse, Oxidation oder
Hydrolyse zu SiO2-Partikel 148 — auch als SiO2 oder Soot oder SiO»-Soot be-

zeichnet — umgesetzt.
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100
105
107
110
115
116
117
120
122
123
124
125
126
127
128
130
140
141
142
143
145
148
150
151
152
160
161
200

Bezugszeichenliste

System

SiO,-Einsatzmaterial
SiO,-Einsatzdampf
Vorratstank / Vorratsbehalter
Vorheizeinrichtung

Zulauf

Ablauf

Verdampfer / Verdampfersystem
Flussigkeitspumpe
Durchflussmessgerat

MFC (mass flow controller)

Expanionskammer / Verdampfungskammer

Leitung
Flussteiler
Zerstauberduse
Leitung

Brenner / Flammhydrolysebrenner

Brennerblock
Bewegung von 140
Brennerflamme
Zufuhrungsleitung
SiO2-Soot
Medienleitung
Vorratsbehalter
Verdlinnungsmittel
Ablagerungsflache / Tragerrohr
Langsachse von 160
Sootkorper

PCT/EP2012/073345
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Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung von synthetischem Quarzglas, umfassend die
Verfahrensschritte:

(A) Bereitstellen eines flussigen SiO»2-Einsatzmaterials (105), welches
mehr als 70 Gew.-% des Polyalkylsiloxans D4 aufweist,

(B) Verdampfen des flussigen SiO2-Einsatzmaterials (105) in einen gas-
férmigen SiO, Einsatzdampf (107),

(C) Umsetzen des SiOq-Einsatzdampfes (107) zu SiO, Partikeln,

(D) Abscheiden der SiO2 Partikel auf einer Ablagerungsflache (160) unter
Bildung eines SiO, Sootkdrpers (200),

(E) Verglasen des SiO,-Sootkorpers unter Bildung des synthetischen
Quarzglases,

dadurch gekennzeichnet, dass

das Verdampfen des erhitzten SiO2-Einsatzmaterials (105) eine Injektions-
phase in einer Expansionskammer (125) umfasst, in der das SiO»-
Einsatzmaterial (105) in feine Tropfchen zerstaubt wird, wobei die Tropf-
chen einem mittleren Durchmesser von weniger als 5 ym, vorzugsweise

weniger als 2 ym, aufweisen.

2. Verfahren nach wenigstens einem der vorhergehenden Ansprlche, dadurch
gekennzeichnet, dass das flissigen SiO.-Einsatzmaterial (105) mehr als 95
Gew.-% insbesondere mehr als 99,5 Gew.-% des Polyalkylsiloxans D4
aufweist.

3. Verfahren nach wenigstens einem der vorhergehenden Ansprlche, dadurch
gekennzeichnet, dass das Verdampfen die Schritte umfasst:
e Erhitzen des SiO2-Einsatzmaterials (105),

e EinfUhren des erhitzten SiO»-Einsatzmaterials (105) in eine Expansi-
onskammer (125), so dass zumindest ein erster Teil des SiO,- Ein-

satzmaterials (105) in Folge eines Druckabfalls verdampft.
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4. Verfahren nach wenigstens einem der vorhergehenden Ansprlche, dadurch

gekennzeichnet, dass das Verdampfen die Schritte umfasst:
e Erhitzen des SiO2- Einsatzmaterials (105),

e EinfUhren des erhitzten SiO2- Einsatzmaterials (105) in eine Expansi-

5 onskammer (125),

e Vermischen des SiO2-Einsatzmaterials (105) mit einem erhitzten Ver-
dinnungsmittel (152), so dass zumindest ein zweiter Teil des SiO2-
Einsatzmaterials (105) in Folge einer Senkung des Taupunktes ver-
dampft.

10 5. Verfahren nach einem der Ansprlche 3 oder 4, dadurch gekennzeichnet,
dass das SiO»- Einsatzmaterial (105) infolge des Druckabfalls und/oder der
Senkung des Partialdruckes zu mindestens 99,995 Gew.-%, bevorzugt
mindestens 99,9995 Gew.-% in den SiO2-Einsatzdampf (107) Gberflhrt

wird.

15 6. Verwendung eines synthetischem Quarzglases hergestellt nach wenigstens
einem der vorhergehenden Anspruche zur Produktion von optischen Fa-

sern.
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