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und die Atomisierung der Trépfchen in einem vorgewarmten
Tragergasstrom stattfindet, der eine Temperatur von mehr
als 180°C aufweist.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Her-
stellung von synthetischem Quarzglas.

[0002] Zur Herstellung von synthetischem Quarz-
glas fur kommerzielle Anwendungen werden chlor-
freie Einsatzmaterialien erprobt. Als Beispiel seien
Monosilane, Alkoxysilane und Siloxane genannt. Ei-
ne besonders interessante Gruppe chlorfreier Ein-
satzmaterialien bilden die Polyalkylsiloxane (auch
kurz als ,Siloxane” bezeichnet), die beispielsweise
aus der EP 463 045 A1 bekannt sind. Die Stoffgruppe
der Siloxane lasst sich unterteilen in offenkettige Po-
lyalkylsiloxane und in geschlossenkettige Polyalkyl-
siloxane. Die Polyalkylsiloxane haben die allgemeine
Summenformel Si,O,(R),p, wobei P eine ganze Zahl
2 2 ist. Der Rest ,R” ist eine Alkylgruppe, im einfachs-
ten Fall eine Methylgruppe.

[0003] Polyalkylsiloxane zeichnen sich durch einen
besonders hohen Anteil an Silizium pro Gewichtsan-
teil aus, was zur Wirtschaftlichkeit ihres Einsatzes
bei der Herstellung von synthetischem Quarzglas bei-
tragt. Wegen der grofdtechnischen Verfiigbarkeit in
hoher Reinheit wird derzeit Octamethylcyclotetrasilo-
xan (OMCTS) bevorzugt eingesetzt. Diese Substanz
wird gemafR einer von General Electric Inc. eingefiihr-
ten Notation auch als ,D4” bezeichnet, wobei ,D” die
Gruppe [(CH;),Si]-0- reprasentiert.

[0004] Das siliziumhaltige Einsatzmaterial kann dem
Verbraucher, wie etwa einem Abscheidebrenner, in
flissiger Form zugefihrt werden. In der Regel wird
das flissige Einsatzmaterial aber mittels eines Ver-
dampfers in eine gasférmige oder dampfférmige Pha-
se uberfuhrt und dem Verbraucher ein kontinuierli-
cher Gasstrom zugefiihrt. Bei den bekannten Ver-
dampfungssystemen wird die zu verdampfende Flis-
sigkeit mit einer heilen Oberflaiche in Kontakt ge-
bracht. Heile Oberflachen kénnen insbesondere bei
organischem Einsatzmaterial zu unvorhergesehenen
Veranderungen flihren, wie beispielsweise Zerset-
zungen oder Polymerisationen. Die Zersetzungspro-
dukte bzw. Polymersate verursachen Ablagerungen
in Leitungssystemen und fuhren letztendlich zu kaum
kontrollierbaren und nicht reproduzierbaren Prozess-
bedingungen. Daraus ergibt sich eine gewisse Va-
riabilitat und Unreproduzierbarkeit in der Prozessflih-
rung, die zu Fehlern im Partikelbildungsprozess und
zu Inhomogenitaten im Sootaufbau flihren kann.

[0005] Es ist die Aufgabe der vorliegenden Erfin-
dung, ein Verfahren zur Herstellung von SiO,-Soot-
kérpern mit hoher Materialhomogenitat zu schaffen,
bei dem die genannten Nachteile vermieden werden.
Zur Lésung dieser Aufgabe wird ein Verfahren mit
den Merkmalen des Patentanspruchs 1 vorgeschla-
gen. Erfindungsgemal wird ein Verfahren zur Her-
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stellung von synthetischem Quarzglas gezeigt, um-
fassend die Verfahrensschritte:
(A) Bereitstellen eines flissigen SiO,-Einsatzma-
terials, welches mehr als 70 Gew.% des Polyalkyl-
siloxanes D4 aufweist,
(B) Verdampfen des flussigen SiO,-Einsatzmate-
rials in einen gasférmigen SiO, Einsatzdampf,
(C) Umsetzen des SiO,-Einsatzdampfes zu SiO,
Partikeln,
(D) Abscheiden der SiO, Partikel auf einer Abla-
gerungsflache unter Bildung eines SiO, Sootkdr-
pers,
(E) Verglasen des SiO,-Sootkdrpers unter Bildung
des synthetischen Quarzglases.

Erfindungsgemal ist vorgesehen, dass das Ver-
dampfen des erhitzten SiO,-Einsatzmaterials eine In-
jektionsphase in einer Expansionskammer umfasst,
in der das SiO,-Einsatzmaterial in feine Trépfchen
atomisiert wird, wobei die Tropfchen einem mittle-
ren Durchmesser von weniger als 5 pym, vorzugswei-
se weniger als 2 ym, aufweisen, und die Atomisie-
rung der Tropfchen in einem vorgewarmten Trager-
gasstrom stattfindet, der eine Temperatur von mehr
als 100°C aufweist.

[0006] Im Rahmen des erfindungsgemafen Verfah-
rens soll ein flissiges SiO,-Einsatzmaterial in ei-
nen SiO,-Einsatzdampf umgewandelt werden. Da-
bei weist der SiO,-Einsatzdampf vorrangig Polyal-
kylsiloxane auf, bevorzugt besteht der SiO,-Einsatz-
dampf aus Polyalkycyclosiloxanen, besonders bevor-
zugt enthalt der SiO,-Einsatzdampf als Hauptkom-
ponente D4, Um homogene Sootkérper zu erlangen
muss eine Polymerisation der Polyalkylsiloxane im
Rahmen des Verdampfers verhindert werden. Dieses
kann mit dem erfindungsgemafen Verfahren erreicht
werden.

[0007] Es wird ein Verdampfungsverfahren ge-
zeigt, welches insbesondere fir die kontinuierliche
Verdampfung von Polyalkylsiloxanen, insbesonde-
re OMCTS (= D4) Gber Zeitrdume von > 10 h im
Batchbetrieb bei hohen Verdampfungsraten von > 20
kg/h eine im Verdampfer annédhernd rickstandsfreie
Verdampfung ohne die Bildung von stérenden poly-
meren Folgeprodukten ermdglicht. Kritisch dabei ist,
dass die zu verdampfende Flussigkeit bzw. Flissig-
keitstropfchen wahrend der Verdampfung nicht ober-
halb ihrer Verdampfungstemperatur erhitzt werden.
Dazu soll einerseits eine Zerstdubung der Flissig-
keit in sehr kleine Flussigkeitstropfen mit einer hohen
Oberflache erreicht werden, um so eine mdglichst
grolRe Oberflache fur die Warmeibertragung zu ge-
nerieren. Andererseits soll eine sehr kurze Verweil-
zeit des SiO,-Einsatzmaterials im Verdampfungsre-
aktor (auch als Verdampfer bezeichnet) realisiert
werden, um so eine mdglichst kurze Reaktionszeit
des Siloxans im Verdampfer zu haben. Bei einer sehr
kurzen mittleren Verweilzeit im Verdampfungsreak-
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tor (< 2 Sekunden) kénnen unter diesen Bedingun-
gen die Tragergastemperatur und die Oberflachen-
temperatur im Verdampfungsreaktor auch oberhalb
des Siedepunktes der zu verdampfen Flussigkeit lie-
gen, da die Flussigkeitstrépfchen bei der Phasen-
umwandlung (flissig — dampfférmig) gleichzeitig eine
Abkuhlung erfahren.

[0008] Wesentliche Idee ist es, dass die zu verdamp-
fende Flussigkeit in feinste Tropfchen Gberfuhrt (= als
vernebelt oder zerstdubt oder atomisiert bezeichnet)
wird und quasi "in situ” wahrend der Atomisierung mit
einem stark vorgewarmten Trégergasstrom (mit einer
Temperatur von mehr als 180°C, insbesondere mehr
als 230°C) im Molverhaltnis Tragergas/Siloxan >= 1,5
(bevorzugt im Molverhaltnis von mehr als 2,5, insbe-
sondere mehr als 3) vermischt werden. Die feinsten
Flussigkeitstropfen (< 10 micron) nehmen die Wéar-
me vom vorgeheitzten Tragergas Uber die auliere
Oberflache auf und eine erste Schicht der dulReren
Oberflache des Trépfchens verdampft und bildet um
das Tropfchen einen diinnen Dampffilm aus. Die von
einem Dampffilm umgebenen Flissigkeitstrépfchen
werden direkt in einen Verdampfungsreaktor trans-
portiert und dort komplett verdampft. Dadurch dass
die Flussigkeitstrépfchen von einem diinnen Dampf-
film mit hoher Dampfkonzentration umgeben sind,
kann die flissige Phase des Flissigkeitstropfchen (=
innere, noch unverdampfte Bereich des Trdpfchens)
zu keiner Zeit direkten Kontakt zur Innenwandung
des Verdampfer des Warmetauschers bekommen.
Damit wird verhindert, dass die flissige Phase des
Flussigkeitstropfens in direkten Kontakt zur Metall-
oberflache des Verdampfungsreaktors kommt.

[0009] In einer vorteilhaften Ausgestaltung wird das
erfindungsgemafe Verfahren in einem Verdampfer
umgesetzt. Dieser Verdampfer — auch als Verdamp-
fungskammer bezeichnet — weist zwei Zonen auf. Die
erste Zone ist die Atomisierungszone, in welcher das
flussige SiO,-Einsatzmaterial in feie Tropfen lber-
fuhrt wird. Dieser auch als Atomisierung bezeichne-
te Vorgang umfasst ein Zerstauben der Flissigkeit
in Tropfen, deren Durchmesser kleiner als 2 pm (1
pUm =1 micron), bevorzugt kleiner als 0,5 pm ist. Wei-
terhin findet in dieser ersten Zone ein Vermischen
der Tropfen mit einem Tragergas statt. Die Besonder-
heit des erfindungsgemafen Verfahrens besteht dar-
in, dass das Trégergas vorgeheizt ist. Im Stand der
Technik ist es bekannt, Tragergas zu nutzen, welches
Zimmertemperatur (ca. 10°C bis ca. 40°C) aufweist.
Abweichend davon wird im erfindungsgemafien Ver-
fahren ein stark aufgeheiztes Tragergas mit einer
Temperatur von mehr als 180°C, bevorzugt mehr als
230°C genutzt, um die Atomisierung zu unterstutzen.
Folglich dient das Tragergas zum einen als Trager
der Tropfen an sich. Gleichzeitig setzt das Tragergas
den Taupunkt des eingesetzten SiO,-Einsatzmateri-
als herab und sorgt so fiir einen schnelleren Uber-
gang aus der Flussig in die Gas-Phase. Weiterhin
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dient das stark aufgeheizte Tragergas dazu, in ei-
nem kurzen Zeitintervall einen ersten Energieeintrag
in das flissige SiO,-Einsatzmaterial sicherzustellen.
Die Nutzung von sehr stark erhitztem Tragergas hat
gegenuber der im Stand der Technik bekannten Nut-
zung von kaltem Tragergas eine Vielzahl von Vor-
teilen. Zum einen bedarf es keiner Vorheizung des
flissigen SiO,-Einsatzmaterials. Dieses kann direkt
und kalt — als nicht aufgeheizt — aus einem Vorrats-
behalter entnommen werden. Dadurch ist es mdglich,
Flussigkeitsdurchflussmesser zu nutzen, um die dem
Verdampfer zugeflugte Menge des SiO,-Einsatzma-
terials zu bestimmen. Solche Art Flissigkeitsdurch-
flussmesser arbeiten maximal bis Temperaturen von
80°C. Durch die Nutzung von fliissigem SiO,-Einsatz-
material, welches maximal eine Temperatur von ma-
ximal 60°C, bevorzugt weniger als 50°C besonders
bevorzugt weniger als 40°C aufweist, kénnen die
dem Verdampfer zugefligten flissigen Mengen pra-
zise mit dem Flussigkeitsdurchflussmesser bestimmt
werden. Dieses ist glinstig fir reproduzierbare Pro-
zessbedingungen. Die so entstehenden Gele kénnen
bei solcher Art hohen Durchsatzen, wie sie mit dem
hier offenbarten Verfahren bewerkstelligt werden sol-
len, zu Verstopfungen bzw. Quersschnittsverengun-
gen der Zuleitungen etc. fuhren. Dieses wiederum
beeinflusst die Druck- und Strémungsverhalintisse in
der Dampfleitung. Da im hier offenbarten Verfahren
das SiO,-Einsatzmaterial — insbesondere die Polyal-
kylsiloxane — in der Zuleitung im flissigen Zustand
auf bevorzugt weniger als 40°C aufgeheizt werden,
besonders bevorzugt auf Raumtemperatur gehalten
werden, findet keinerlei Polymerisation mehr statt.
Folglich ergeben sich keine Verstopfungen der Zulei-
tungen und/oder am Flussigkeitsdurchflussmesser.

[0010] Nachdem in der ersten Zone des Verdamp-
fers eine Atomisierung des SiO,-Einsatzmaterials
und eine Vermischung mit dem heil3en Tragergas
stattgefunden hat, strémt dieses Gemisch in die zwei-
te Zone des Verdampfers ein. Die zweite Zone —
auch als Wéarmetauscherzone und/oder Warmetau-
scher bezeichnet — dient zur weiteren Energiezufuhr
und damit zur weiteren Verdampfung. Durch die Nut-
zung eines heil’en Tragergases ist die in der zweiten
Zone bendtigte Energiezufuhr geringer als im Stand
der Technik. Daruber hinaus dient die bei der schlag-
artiges Verdampfung in dem Atomisierer — auch als
Atomisator bezeichnet — entstehende Dampfschutz-
schicht um das Tropfchen als eine Art Schild gegen
einen direkten Kontakt der Flussigkeit im Trépfchen
mit der Wandung und/oder innerer Kanale der zwei-
ten Zone. Dadurch wird eine Polymerisation des flis-
sigen SiO,-Einsatzmaterials in den Trépfchen verhin-
dert.

[0011] Die Dampfschutzschicht ummantelt das flis-
sige SiO,-Einsatzmaterial in dem Trépfchen. Es wirkt
als eine Abschirmung der Flissigkeit gegenliber au-
Reren Einflissen. Vorteilhafterweise hat sich heraus-
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gestellt, dass Energieeintrage durch diese Dampf-
schicht besonders schnell in des fliissige SiO,-Ein-
satzmaterial eindringen kénnen. Folglich unterstitzt
die Dampfschutzschicht das Verdampfer des flissi-
gen SiO,-Einsatzmaterials in dem Tropfchen. Diese
Erkenntnis begriindet, warum bei einer Anndherung
des Tropfchens an eine aufgeheizte Wandung in der
zweiten Zone kein direkter Kontakt zwischen dem
flissigen SiO2-Material und der zweiten Zone auftritt.
Vielmehr wird die in der zweiten Zone abgestrahlte
Warme von der Dampfschutzschicht aufgenommen
und auf das flissige SiO2-Einsatzmaterial derart kon-
zentriert, dass eine schnelle Verdampfung stattfin-
det. Somit findet kein direkter Kontakt zwischen dem
flussigen SiO,-Einsatzmaterial und Wénden oder Ka-
nalen der zweiten Zone statt. Dadurch wird die Nei-
gung der Polyalkylsiloxane zur Polymerisation deut-
lich reduziert. Insgesamt wird also die Innenflache
des Verdampfers sowie auch alle ableitenden Kana-
le aus dem Verdampfer heraus deutlich weniger als
im Stand der Technik mit polymerisierten Resten der
Polyalkylsiloxane beaufschlagt.

[0012] Um die Chancen eines direkten Kontaktes
des flissigen SiO,-Einsatzmaterials mit Innenwén-
den oder Kanédlen des Wéarmetauschers — also der
zweiten Zone — zu reduzieren, hat es sich als vor-
teilhaft erwiesen, wenn die Zeitspanne, die vom Ein-
speisen des flussigen SiO,-Einsatzmaterials in den
Atomisator bis zum Austritt des gasférmigen SiO,-
Einsatzdampfes mdéglichst kurz ist. Vorteilhafterweise
betragt die mittlere Verweilzeit weniger als eine Se-
kunde.

[0013] So kann die Oberflachentemperatur des Ver-
dampfungsreaktors in der zweiten Zone mindestens
10°C oberhalb des Taupunktes des Gasgemisches
liegen. Durch den schitzenden Dampffiim um das
Trépfchen herum wird ein direkter Wandkontakt der
flissigen Phase und damit auch eine Uberhitzung der
flissigen Phase vermieden. Damit wird das Risiko fur
eine partielle Polymerisation des Siloxans in der zwei-
ten Zone des Verdampfers vermieden.

[0014] Weiterhin kann die mittlere Verweilzeit der
Dampfmolekiile im Verdampfervolumen des Ver-
dampfers weniger als 2 Sekunden, bevorzugt weni-
ger als 1 Sekunden, nach bevorzugter weniger als 0,
5 Sekunde betragen.

[0015] Eine vorteilhafte Ausgestaltung des Verfah-
rens zeichnet sich dadurch aus, dass der Verdampfer
eine erste Zone und eine zweite Zone aufweist. Da-
bei weist die erste Zone die Zerstadubungseinheit und
die zweite Zone den Warmetauscher auf.

[0016] Eine vorteilhafte Ausgestaltung des Verfah-
rens zeichnet sich dadurch aus, dass in der Zerst&u-
bungseinheit (Atomisierungseinheit) aus dem flissi-
gen SiO,-Einsatzmaterial feine Tropfchen generiert
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werden (z. B. DUse, Ultraschallzerstdubung) mit einer
mittleren TrépfchengréRe von weniger als 10 micron,
bevorzugt weniger als 5 micron, besonders bevorzugt
weniger als 2 micron.

[0017] Eine vorteilhafte Ausgestaltung des Verfah-
rens zeichnet sich dadurch aus, dass die Atomisie-
rung der Tropfchen in einem vorgewarmten Trager-
gasstrom stattfindet. Dieses Tragergas weist insbe-
sondere Stickstoff oder Argon oder Helium auf und
weist eine Temperatur von mehr als 180°C auf, be-
vorzugt eine Temperatur von mehr als 200°C, beson-
ders bevorzugt eine Temperatur von mehr als 230°C
bis maximal 350°C.

[0018] Eine vorteilhafte Ausgestaltung des Verfah-
rens zeichnet sich dadurch aus, dass sich durch den
Energieeintrag des Trégergases um die atomisierten
Troépfchen eine Uber der Oberflache des Tropfchens
partielle Tropfchenverdampfung einsetzt und sich so
um die Oberflache des Tropfches ein Dampffilm aus-
bildet.

[0019] Eine vorteilhafte Ausgestaltung des Verfah-
rens zeichnet sich dadurch aus, dass die vom dem
Dampffilm umgebenen fliissige Phase des Tropf-
chens aufgrund des Dampffiimes keinen direkten
Kontakt zu beheizten Elementen in der zweiten Zo-
ne und/oder der Warmetauschereinheit erfahren, so
dass eine Benetzung von Flissigkeitstropfen an den
Waénden innerhalb des Vedampfers ausgeschlossen
wird.

[0020] Eine vorteilhafte Ausgestaltung des Verfah-
rens zeichnet sich dadurch aus, dass mindestens 7,
5% der eingetragenen Energie durch das Tragergas
zur Verdampfung des Siloxans beitragt.

[0021] Eine vorteilhafte Ausgestaltung des Verfah-
rens zeichnet sich dadurch aus, dass die Oberfla-
chentemperatur des Warmetauschers oberhalb des
Siedepunktes des zuverdampfenden Siloxans liegt.

[0022] Eine vorteilhafte Ausgestaltung des Verfah-
rens zeichnet sich dadurch aus, dass die mittlere Ver-
weilzeit des Siloxans im Verdampfer < 5 Sekunden,
bevorzugt < 1 Sekunde betragt.

[0023] Eine vorteilhafte Ausgestaltung des Verfah-
rens zeichnet sich dadurch aus, dass das Verhaltnis
von generiertem Dampfvolumen pro Sekunde (OMC-
TS + Tragergas bei der Dampfaustrittstemperatur)
und innerem Volumen der Verdampfungskammer >
0,5, bevorzugt > 1 betragt.

[0024] Der Verdampfer kann sowohl senkrecht als
auch horizontal ausgerichtet sein. Das Prinzip des
Verdampfers ist es, aufgrund der sehr kleinen Trépf-
chengrofRe in Kombination mit eine hohen War-
medlbertragung, hohen Strémungsgeschwindigkei-
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ten als auch kurzen Verweilzeiten eine unmittelba-
re Untersattigung des Dampfdruckes der Flissigkeit
(Uberschreitung des Taupunktes) zu erreichen. Da-
durch bilden sich keine stérenden Kondensatrépf-
chen mehr aus. Eine bevorzugte Ausrichtung des
Verdampfers ist daher nicht erforderlich.

[0025] Weitere Vorteile, Merkmale und Einzelhei-
ten der Erfindung ergeben sich aus der nachfolgen-
den Beschreibung, in der unter Bezugnahme auf die
Zeichnungen ein Ausfiihrungsbeispiel der Erfindung
im einzelnen beschrieben sind. Dabei kénnen die in
den Anspruchen und der Beschreibung erwahnten
Merkmale jeweils einzeln fir sich oder in beliebiger
Kombination erfindungswesentlich sein. Es zeigen:

[0026] Fig. 1 eine Vorrichtung zur Durchflihrung des
erfindungsgemaflen Verfahrens zur Herstellung ei-
nes SiO,-Sootkdrpers in schematischer Darstellung,

[0027] Fig. 2 ein schematisches Diagramm der
verschiedenen Elemente des erfindungsgemalien
Quarzglasherstellungssystems und

[0028] Fig. 3 eine weitere schematische Darstellung
einer Verdampfungskammer.

[0029] Der Ausgangspunkt des erfindungsgemaRen
Verfahrens ist dabei die Bildung eines Gasstromes
aus einem SiO,-Einsatzdampf 107, der als Haupt-
komponente D4 enthalt. Der Gasstrom wird einer Re-
aktionszone zugefihrt, in der der SiO,-Einsatzdampf
unter Bildung amorpher SiO,-Partikel durch Pyroly-
se, Oxidation oder Hydrolyse zu SiO, umgesetzt wird.
Das sich anschlieende Abscheiden der amorphen
SiO,-Partikel auf einer Ablagerungsflache 160 fihrt
zur Bildung eines porésen SiO,-Sootkdrpers 200, der
durch Verglasung ein synthetisches Quarzglas bildet.
Um dabei die Herstellung von groRvolumigen zylin-
derférmigen Sootkdrpern 200 mit AuRendurchmes-
sern von mehr als 300 mm mit verbesserter Mate-
rialhomogenitat zu ermoglichen, offenbart die Erfin-
dung, dass das Verdampfen des erhitzten SiO,-Ein-
satzmaterials eine Injektionsphase in einer Expansi-
onskammer umfasst, in der das SiO,-Einsatzmateri-
al — insbesondere in flissiger Form — in feine Tropf-
chen zerstaubt wird, wobei die Tropfchen einem mitt-
leren Durchmesser von weniger als 5 ym, vorzugs-
weise weniger als 2 pm, aufweisen.

[0030] Die in Fig. 1 dargestellte Vorrichtung dient
zur Herstellung eines SiO,-Sootkdrpers 200. Entlang
eines Tragerrohres 160 aus Aluminiumoxid ist ei-
ne Vielzahl in einer Reihe angeordneter Flammhy-
drolysebrenner 140 angeordnet. Bei einer auf hdhe-
re Produktivitat abzielenden Verfahrensabwandlung
wird anstelle nur eines Brenners 140 eine Vielzahl
von Abscheidebrennern eingesetzt, die zur Soot-Ab-
scheidung in einer gemeinsamen Brennerreihe ent-
lang des rotierenden Tragers reversierend hin- und
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herbewegt werden, wobei jede der Brennerflammen
nur eine Teilldnge des Tragerrohres 160 Uberstreicht.
Des SiO,-Einsatzmaterial 105 weist vorzugsweise
mehr als 95 Gew.%, bevorzugt mehr als 98 Gew.
%, insbesondere mehr als 99,5 Gew.% des Polyal-
kylsiloxanes D4 auf und wird der Reaktionszone in
gasférmiger Form zugefihrt und dabei durch Oxida-
tion und/oder Hydrolyse und/oder Pyrolyse zu SiO,
zersetzt. Die Reaktionszone ist beispielsweise eine
Brennerflamme oder ein Plasma. In der Reaktions-
zone entstehen SiO,-Partikel 148, die unter Bildung
des SiO,-Sootkérpers 200 auf der Ablagerungsfla-
che 160 schichtweise niedergeschlagen werden. Die
SiO,-Partikel 148 selbst liegen in Form von Agglome-
raten oder Aggregaten von SiO,-Primarpartikeln mit
PartikelgréRen im Nanometerbereich vor.

[0031] Die Flammhydrolysebrenner 140 sind auf ei-
nem 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 andeuten. Die Brenner 140 be-
stehen aus Quarzglas; ihr Mittenabstand zueinander
betragt 15 cm.

[0032] Den Flammhydrolysebrennern 140 ist jeweils
eine Brennerflamme 143 zugeordnet, die eine Reak-
tionszone im Sinne der Erfindung darstellt. In ihr wer-
den SiO,-Partikel gebildet und auf der Zylinderman-
telflache des um seine Langsachse 161 rotierenden
Tragerrohrs 160 abgeschieden, so dass schichtwei-
se ein Sootkdrper 200 mit einem AufRendurchmes-
ser von 350 mm aufgebaut wird. Wahrend des Ab-
scheideprozesses stellt sich auf der Sootkérperober-
flache 200 eine Temperatur von etwa 1200°C ein.
Den Flammhydrolysebrennern 140 werden jeweils
als Brennergase Sauerstoff und Wasserstoff zuge-
fuhrt sowie als Einsatzmaterial fiir die Bildung der
SiO,-Partikel der SiO,-Einsatzdampf 107. Im Rah-
men der Erfindung umfasst der Begriff Polyalkylsilo-
xane sowohl Polyalkylcyclosiloxane als auch deren
lineare Homologe.

[0033] Die Herstellung des SiO,-Einsatzdampfes
107 aus mehr als 95 Gew.%, bevorzugt mehr als 98
Gew.%, insbesondere mehr als 99,5 Gew.% des Po-
lyalkylsiloxanes D4 erfolgt mittels eines Verdampfer-
systems 120, das einen Vorratsbehalter 110 fir das
flissige Gemisch, eine pulsationsfreie Flissigkeits-
pumpe 122, ein Durchflussmessgerat 123 fur Flussig-
keit, einen MFC (mass flow controller) 124 fur die ge-
regelte Zufuhr eines Stickstoff Tragergasstroms 152
und eine beheizbare Verdampfungskammer 125 —
auch Expansionskammer — mit einer Zerstauberdlise
128 umfasst. Der Vorratsbehalter 110, eine Pumps
122 und eine Zerstauberdise 128 sind mittels me-
tallischer Leitungen miteinander verbunden. Der Vor-
ratsbehélter 110 wird auf eine Temperatur von 30-
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40°C erwarmt — auch auf Raumtemperatur gehalten
— und die Flussigkeit mittels der Pumpe 122 Uber
das Durchflussmessgerat 123 in exakter Dosierung
der Zerstauberdiise 128 zugeflhrt. In und mittels der
Zerstauberduse wird das SiO,-Einsatzmaterial 105
in feine Tropfchen — auch als SiO,-Trépfchen be-
zeichnet zerstdubt — auch als atomisiert bezeichnet
—, wobei die SiO,-Tropfchen einen mittleren Durch-
messer von weniger als 5 ym, vorzugsweise weniger
als 2 ym, aufweisen. Dabei kann in der Verbindungs-
leitung zwischen Durchflussmessgerat 123 und Zer-
stauber 128 ein Konzentrationsdetektor zur Uberwa-
chung der Zusammensetzung des SiO,-Einsatzma-
terials 105 und/oder des SiO,-Einsatzdampfes 107
und/oder der SiO,-Trépfchen vorgesehen sein.

[0034] Bei dem Zerstauber 128 — auch als Zer-
stduberdiise oder Atomisierer bezeichnet — kann es
sich um einen Ultraschallzerstauber oder einen Uber-
schallzerstauber (,supersonic”) handeln. Diese Zer-
stduberdise 128 stellt sicher, dass das fllissige SiO,-
Einsatzmaterial in feine Tropfchen zerstaubt wird,
wobei die Tropfchen einem mittleren Durchmesser
von weniger als 5 ym, vorzugsweise weniger als 2
pm, aufweisen. Je nach Ausgestaltung kann dem
SiO,-Einsatzmaterials 105 und/oder den Tropfen ein
Stickstoff-Tragergasstrom iber den MFC 123 mit ei-
nem Druck von 1,5 bar bis 5 bar zugefiihrt werden.

[0035] In einer vorteilhaften Ausfliihrungsform zer-
stdubt die Zerstauberdise 128 zusammen mit ei-
nem separat eingespeistem und auf mehr als 200°C
vorgewarmten Tragergas das SiO,-Einsatzmaterials
105 in feine Tropfchen mit einem maximalen Durch-
messer von 5 uym und schmaler TrépfchengrofRenver-
teilung mit einem mittleren Durchmesser (dsy-Wert)
von 0,9 pm, und spriht unmittelbar danach diese
Tropfchen in der Injektionsphase in die nachgeschal-
tete Warmetauscherzone 220 des Verdampfers 120
ein. Der Verdampfer 120 hat eine Innentemperatur
von bis zu 300°C, so dass die feinen Flussigkeitstopf-
chen unmittelbar verdampfen und der Dampfstrom
einem Flussteiler zugefihrt und von diesem Uber
warmeisolierte flexible Medienzufuhrleitungen auf die
einzelnen Abscheidebrenner 140 aufgeteilt wird. Das
Tragergas wird in einem Vorheizer 153 aufgeheizt.
Dabei wird das Tragergas auf Temperaturen jenseits
von 200°C erwarmt.

[0036] In den Flussteiler miinden auch eine Zufuhr-
leitung fur die Brenngase Sauerstoff und Wasserstoff
sowie eines Hilfsgases (Sauerstoff), das in der Brenn-
erflamme 143 zwischen dem Strom des Einsatzmate-
rials und dem Strom des Brenngases eingesetzt wird,
und das einer friihzeitigen Durchmischung entgegen-
wirkt. Die Mischung von Brenngasen und dem SiO,-
Einsatzdampf 107 erfolgt somit erst in der heilRen Zo-
ne der Brennerflamme 143. Nach Abschluss des Ab-
scheideprozesses wird ein Rohr aus porésem SiO,-
Soot (Sootrohr) erhalten.
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[0037] Die Fig. 2 und Fig. 3 zeigen das System 100
zur Herstellung von Quarzglas, welches das erfin-
dungsgemalie Verfahren nutzt. Dabei findet eine die
Zerstdubung des SiO,-Einsatzmaterials 105 mittels
einer Zerstauberdiise 128 statt (z. B. Uberschallzer-
stdubung). Das System 100 weist dazu einen Vor-
ratstank 110 auf, aus dem das flissige SiO,-Einsatz-
material 105 mittels einer Pumpe 122 in die Zerstau-
berdiise gepumpt wird. In einer Expansionskammer
125 findet der Ubergang der fliissigen SiO,-Tropf-
chen in den gasférmigen SiO,-Einsatzdampf 107
statt. Dabei umfasst definitionsgemal® die Expansi-
onskammer 125 eine erste Zone 210 und eine zweite
Zone 220. Somit umfasst die Expansionskammer 125
das gesamte innere Volumen des Verdampfers — al-
so der Atomisierungszone und der Warmetauscher-
zone. In der ersten Zone 210 der Expansionskammer
125 findet das Zerstauben der FlUssigkeit — auch als
Atomisieren bezeichnet — und das gleichzeitige Ver-
mischen mit dem stark vorgewarmten Tragergas statt
sowie der Transport der Tropfchen in die zweite Zo-
ne 220 der Expansionskammer 125. Uber eine Lei-
tung 130 stromt der SiO,-Einsatzdampf 107 zu dem
Brenner 140, wo eine pyrolytische und/oder hydroly-
tische Umsetzung des SiO,-Einsatzdampfes in SiO,-
Partikel erfolgt.

[0038] Innerhalb des Vorratsbehalters 110 findet ei-
ne Erwadrmung des SiO,-Einsatzmaterials 105 auf
Temperaturen deutlich unterhalb des Siedepunkts,
vorzugsweise auf Raumtemperatur, des SiO,-Ein-
satzmaterials statt. Dieses kann durch die Verwen-
dung eines HeilRodlsystems oder eines elektrischen
Heizelementes in den Wanden der Vorheizeinrich-
tung erfolgen. Um eine gleichmaRige Aufheizung des
fluissigen SiO,-Einsatzmaterials 105 unter Vermei-
dung heil3er Bereiche zu erzielen, hat es sich als vor-
teilhaft erwiesen, wenn der Vorratsbehalters 110 ei-
nen Stromungskanal aufweist, welcher von Heil36l-
kanalen umgeben ist. Der so realisierbare fllissig-zu-
flissig Hitzetransfer erzielt eine gleichmaRige Erhit-
zung des flissigen SiO,-Einsatzmateriales 105. Die-
se Art der gleichmafRigen Erwarmung stellt sicher,
dass es nicht zu temperaturbedingten chemischen
Umsetzung der Polyalkylsiloxane kommt. Das erhitz-
te flussige SiO,-Einsatzmaterial 105 wird von dem
Vorratsbehalter 110 in die Expansionskammer 125
durch eine Zuflihrungsleitung 145 abgegeben.

[0039] Die Expansionskammer 125 — auch als Ver-
dampferkammer bezeichnet — definiert ein Innenvo-
lumen fur die freie Ausdehnung des SiO,-Einsatz-
dampfes. Um eine gleichméafRige Verdampfung der
SiO,-Troépfchen in den gasférmigen Einsatzdampf zu
erzielen, hat es sich nicht als vorteilhaft erwiesen,
wenn in dem Vorratsbehalter 110 die Temperatur des
flissigen SiO,-Einsatzmaterials Uber den Siedepunkt
des SiO,-Einsatzmaterials bei dem Betriebsdruck der
Expansionskammer erhéht wird. Eine bevorzugte Be-
triebstemperatur fir den Vorratsbehalter 110 liegt un-
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terhalb 40°C, idealerweise bei Raumtemperatur (=
22°C). Der Siedepunkt von D4 bei Atmosphéarendruck
betragt ungefahr 175°C. Somit wird vermieden, dass
sich Gele oder Ablagerungen durch eine Polymerisa-
tion des SiO,-Einsatzmaterials bilden.

[0040] Wie die Fig. 3 verdeutlicht, flieRt das flissige
SiO,-Einsatzmaterial aus dem Vorratsbehalter 110
durch die Zufiihrungsleitung 145 in den Innenraum
der Expansionskammer 125, ohne dass das SiO,-
Einsatzmaterial 105 auf Temperaturen von mehr
als 40°C erhitzt wird. Dann findet eine Zerstaubung
des SiO,-Einsatzmaterials mittels der Zerstauberdu-
se 128 statt. Ein zusatzlicher Warmeeintrag erfolgt
durch ein Tragergas, welches beispielsweise eben-
falls durch die Zerstauberdiise 128 gefiihrt wird.

[0041] Als Tragergas 152 — auch als Verdiinnungs-
mittel bezeichnet — hat sich insbesondere Stickstoff
als vorteilhaft erwiesen. Andere Verdinnungsmittel,
wie beispielsweise Argon oder Helium, kdnnen eben-
falls verwendet werden, wenn dieses erwinscht ist.
Hierbei handelt es sich um Gase, die sich in Bezug
auf Polyalkylsiloxane inert verhalten, so dass Oxida-
tions-, Polymerisations- oder Zersetzungsreaktionen
zwischen der Flissigkeit und dem Tragergas, insbe-
sondere unter Druck und héherer Temperatur, und
damit eine nicht reproduzierbare Veranderung der
Zusammensetzung des Einsatzmaterials vermieden
werden.

[0042] Durch das Hinzufiihren des Verdiinnungsmit-
tels wird der Partialdruck des flissigen SiO,-Einsatz-
materials — hier der Trépfchen des SiO,-Einsatzmate-
rials — in der Expansionskammer 125 vermindert und
so dessen Taupunkt erniedrigt. Ziel ist es dabei, dass
das Verdampfen des SiO,-Einsatzmaterials eine In-
jektionsphase umfasst, in der das Einsatzmaterial in
der ersten Zone in flissiger Form in feine Trépfchen
zerstaubt wird und die feinen Trépfchen nach dem
Kontakt mit einem heilten Tragergas in der zweiten
Zone — ohne Kontakt des flissigen Kerns der Tropf-
chen mit Wandungen der Expansionskammer 125 —
schnell und effizient vollstandig verdampft werden.

[0043] Die Fig. 3 verdeutlicht die erfindungsgema-
Re Verdampfung. Das aufgeheizte SiO,-Einsatzma-
terial 105 wird durch die Zufiihrungsleitung 145 der
Expansionskammer 125 zugefiihrt. Am Ende der Zu-
fihrungsleitung 145 im Inneren der Expansionskam-
mer 125 weist die Zufiihrungsleitung 145 einen di-
senartigen Zerstauberdise 128 auf. Mittels der Zer-
stduberdiise 128 - die vorzugsweise ein Ultraschall-
zerstauber ist — wird das flussige SiO,-Einsatzmate-
rial 105 in feine Tropfen zerstaubt, welche einen mitt-
leren Durchmesser von weniger als 5 pm, bevorzugt
weniger als 2 pm, insbesondere weniger als einem
pm aufweisen. Besonders bevorzugte Ergebnisse er-
geben sich, wenn die mittlere Teilchen grofie kleiner
0,5 ym betragt (dsp-Wert). Der Medianwert oder ds;-

2013.06.20

Wert ist dabei als MalR fir die mittlere TeilchengrélRe
die wichtigste NenngrofRe. Der dsp-Wert beschreibt
jenen Wert, bei dem 50 Prozent der Trépfchen feiner
sind und die anderen 50% grober sind als ds.

[0044] Durch den Druckabfall, der beim Austritt aus
der Zerstauberdise 128 auftritt wird ein wesentlicher
Teil der Trépfchen in die Gasphase Uberfuhrt. Zu-
satzlich wird durch die Medienleitung 150 ein auf ca.
180°C bis ca. 300°C vorgewarmter Stickstoffstrom in
die Expansionskammer 125 und die Zerstauberdise
128 geleitet.

[0045] Es ist nicht vorgesehen, dass sich Teile des
flissigen SiO,-Einsatzmaterials 105 — die Trépfchen
— an den Wanden der Expansionskammer 125 nie-
derschlagen und/oder dort thermisch verdampft wer-
den. Durch die Leitung 130 findet der Abfluss des
gasférmigen SiO,-Einsatzdampfes 107 zu dem Bren-
ner 140 statt. Im Brenner 140 wird der SiO,-Einsatz-
dampfes 107 durch Pyrolyse, Oxidation oder Hydro-
lyse zu SiO,-Partikel 148 — auch als SiO, oder Soot
oder SiO,-Soot bezeichnet — umgesetzt.

Bezugszeichenliste

100 System

105 SiO,-Einsatzmaterial

107 SiO,-Einsatzdampf

110 Vorratstank/Vorratsbehalter
117 Ablauf

120 Verdampfer/Verdampfersystem
122 Flissigkeitspumpe

123 Durchflussmessgerat

124 MFC (mass flow controller)

125 Expanionskammer/Verdampfungskammer
126 Leitung

127 Flussteiler

128 Zerstauberdise

130 Leitung

140 Brenner/Flammhydrolysebrenner
141 Brennerblock

142 Bewegung von 140

143 Brennerflamme

145 Zufiihrungsleitung

148 SiO,-Soot

150 Medienleitung

151 Vorratsbehalter

152 Verdlinnungsmittel

153 Vorheitzer

160 Ablagerungsflache/Tragerrohr
161 Langsachse von 160

200 Sootkérper
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Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung von synthetischem
Quarzglas, umfassend die Verfahrensschritte:
(F) Bereitstellen eines flissigen SiO,-Einsatzmateri-
als (105), welches mehr als 70 Gew.% des Polyalkyl-
siloxanes D4 aufweist,
(G) Verdampfen des flissigen SiO,-Einsatzmaterials
(105) in einen gasférmigen SiO, Einsatzdampf (107),
(H) Umsetzen des SiO,-Einsatdampfes (107) zu SiO,
Partikeln,
(I) Abscheiden der SiO, Partikel auf einer Ablage-
rungsflache (180) unter Bildung eines SiO, Sootkdr-
pers (200),
(J) Verglasen des SiO,-Sootkdrpers unter Bildung
des synthetischen Querzglases,
dadurch gekennzeichnet, dass
das Verdampfen des erhitzten SiO,-Einsatzmaterials
(105) eine Injektionsphase in einer Expansionskam-
mer (125) umfasst, in der das SiO,-Einsatzmaterial
(105) in feine Tropfchen atomisiert wird, wobei die
Tropfchen einem mittleren Durchmesser von weniger
als 5 ym, vorzugsweise weniger als 2 pm, aufweisen,
und die Atomisierung der Tropfchen in einem vorge-
warmten Tragergasstrom stattfindet, der eine Tem-
peratur von mehr als 180°C aufweist.

Es folgen 3 Blatt Zeichnungen
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