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DESCRIPCION

Meétodo y aparato para la produccion de silice amorfa a partir de silicio y materiales que contienen silicio.
Campo de la invencion

La presente invencion se refiere a un método para producir silice amorfa a partir de silicio y de materiales que
contienen silicio mediante combustién a la llama de materiales que contienen silicio con aire, aire enriquecido en
oxigeno u oxigeno. Ademads la invencion se refiere a un aparato para la produccién de silicio amorfo.

Antecedentes de la técnica

La silice amorfa, que tiene un tamafio de particula pequefio y un drea superficial elevada, se produce principalmente
hoy en dia haciendo reaccionar compuestos de silicio voldtiles, concretamente el tetracloruro de silicio, con un gas que
contiene oxigeno en una llama. Este producto al cual se le denomina “silice ahumada” tiene un nimero de aplicaciones,
concretamente como carga en plésticos y goma. Ademds, se sabe que los productos similares de silice amorfa pueden
producirse en hornos de plasma y en hornos eléctricos donde los reaccionantes son cuarzo y carbén o silice y cuarzo.
Sin embargo, estos productos son costosos y no se les ha encontrado mucho uso.

A partir del documento de patente EP-B-151.490 y del documento de patente US N°4.755.368, se conocen métodos
para la combustién a la llama de silicio en los que el silicio en particulas fluidificado en un gas como aire u oxigeno se
suministra a un reactor en el que el silicio se quema en llama para producir particulas de SiO,.

Ademads, a partir del documento de patente noruega N° 304.366, se conoce un método para la produccién de silice
amorfa a partir de materiales en particulas que contienen silicio, en el que el silicio en particulas se suministra en
forma fluidificada a un reactor de combustién utilizando un gas fluidificante que contiene oxigeno y en el que el gas
adicional que contiene oxigeno se suministra al reactor de combustion en el cual el silicio en particulas se quema a
Si0, sin la adicién de energia calorifica adicional.

Una desventaja del método conocido para la combustién del polvo de silicio a SiO, amorfa es que es dificil obtener
un proceso uniforme y consistente. Se cree que una razon principal para esto es que es dificil obtener un suministro
uniforme y constante del polvo de silicio al reactor cuando el polvo de silicio se suministra al reactor fluidificado en un
gas. Ademds, como se ve a partir del documento de patente noruega N° 304.366, tinicamente se obtiene una superficie
especifica de aproximadamente 20 m?/g para la SiO? producida mientras que para muchas aplicaciones se necesita
silice amorfa que contenga un drea superficial mucho mas alta, de 80 m?/g o mayor.

Descripcion de la invenciéon

Un objetivo de la presente invencion es proporcionar un método y un aparato para la combustiéon de materiales
que contienen silicio para dar SiO, amorfa, en el cual el silicio se suministra al reactor de combustién de una forma
muy uniforme y estable y en el cual se obtiene silice amorfa que contiene una superficie especifica sorprendentemente
elevada.

Asi, la presente invencién se refiere a un método para la produccion de silice amorfa a partir de materiales en
particulas que contienen al menos el 50% de silicio elemental, en el que el material que contiene silicio se suministra
a un reactor de combustidon que se calienta mediante un quemador de aceite o de gas y en el que la silice amorfa se
recupera tras la salida del reactor de combustion, caracterizdndose dicho método por que al menos una parte de los
materiales en particulas que contienen silicio se suministran al reactor de combustién en forma de una suspensién
acuosa.

De acuerdo con una realizacién preferida, el silicio se suministra al reactor de combustién en forma de una sus-
pensién acuosa que contiene entre el 20 y el 80% en peso de material que contiene silicio, y preferiblemente entre el
40y el 60% en peso de material que contiene silicio.

De acuerdo con otra realizacién preferida, un agente regulador de la viscosidad, tal como un 4cido mineral o
agentes dispersantes orgdnicos, se anade a una suspension acuosa que contiene material que contiene silicio.

Para modificar la superficie de la silice amorfa producida se pueden afiadir agentes modificadores de superficie a
la suspensién acuosa, tales como por ejemplo, sales de aluminio, preferiblemente sulfato de aluminio.

De acuerdo con otra realizacién, la silice amorfa se enfria mediante la adicién de agua en la zona de la salida del
reactor de combustion.

Sorprendentemente se ha encontrado que, al suministrar silicio en forma de una suspensién acuosa, se obtiene una
operacion en estado estacionario en el reactor, a la vez que la silice amorfa producida tiene una superficie especifica
sorprendentemente elevada, de mas de 100 m*/g.
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Como material que contiene silicio se puede usar cualquier material en particulas que tenga un contenido de silicio
elemental de al menos el 50%. Ejemplos de dichos materiales son: silicio en grado metaltirgico en forma de particulas;
silicio de alta pureza en forma de particulas; silicio atomizado; las lineas de separacion del corte de las obleas de silicio
para células electrénicas y células solares; polvo procedente del filtro obtenido en la trituracién del silicio; y residuos
de los reactores para la produccion de organohalosilanos y de silanos inorganicos.

Ademds, la presente invencién se refiere a un aparato para la produccion de silice amorfa a partir de materiales en
particulas que contienen al menos el 50% en peso de silicio elemental, en el que el aparato comprende una cimara de
reaccion alargada que comprende un cilindro de acero que tiene un revestimiento refractario interior, una camara de
enfriamiento dispuesta sobre la parte exterior del cilindro de acero, teniendo la cimara de enfriamiento una abertura de
entrada para el aire de enfriamiento, teniendo la cdmara de reaccidn un aceite o gas de combustion en un extremo, al
menos una abertura dispuesta a lo largo de la pared de la cdmara de reaccidn, para suministrar el material que contiene
silicio en forma de una suspensién acuosa, una abertura de salida para la silice amorfa producida, una abertura de
entrada para suministrar aire, aire enriquecido con oxigeno u oxigeno, y medios para recoger la silice amorfa.

Breve descripcion del dibujo
La Figura 1 muestra una vista en seccién del aparato de acuerdo con la invencidn.

En la Figura 1 se ha mostrado un reactor de combustiéon de forma cilindrica (1). El reactor (1) comprende un
cilindro de acero externo (2) que tiene un revestimiento refractario interno (3). En un extremo, el reactor (1) tiene
un quemador de aceite o de gas (4). En su otro extremo, el reactor (1) tiene una abertura de salida. Una cdmara de
enfriamiento (5), para que circule el aire de enfriamiento, estd situada en el exterior del cilindro de acero (2). La
cdmara de enfriamiento (5) tiene una abertura de entrada (6). El reactor (1) estd equipado ademads con al menos una
abertura de entrada (7) para el suministro de material que contiene silicio en forma de una suspension acuosa.

El aire de enfriamiento suministrado a través de la abertura de entrada (6) a la cAmara de enfriamiento (5), abandona
la cdmara de enfriamiento (5) y se introduce en una cdmara (8) que, mediante una salida (9), estd conectada a un filtro o
similar para recoger la silice amorfa producida. Est4 dispuesta, ademds una abertura de entrada (10) para el suministro
al reactor (1) de aire, aire enriquecido con oxigeno u oxigeno.

Cuando el proceso comienza, el reactor (1) se calienta primero con el quemador de aceite o de gas (4). A continua-
cidn, se inicia el suministro de silicio mediante el suministro de una suspension acuosa que contiene silicio a través
de la abertura de entrada (7) y mediante el suministro de aire, aire enriquecido con oxigeno u oxigeno a través de la
abertura (10). Las particulas de silicio que entran en el reactor se encenderan y se quemaran a silice amorfa cuando
atraviesen el reactor (1).

Ejemplo 1

El polvo de silicio recogido de una planta de trituracién de silicio en grado metaldrgico se mezcl6 con agua para
dar una suspensioén que contenia el 60% en peso de silicio. La suspensién se suministré al reactor, como se muestra
en la figura 1, después de que el reactor se hubiera calentado a una temperatura de aproximadamente 1.550°C en el
extremo de entrada del reactor. La suspension se bombe6 a la abertura de entrada (7) del reactor en una cantidad de
0,2 kg por minuto, junto con 500 litros de oxigeno por minuto. La silice amorfa producida se recogié en una unidad
de filtracidn conectada a la abertura de salida (9) en la cdmara (8).

La superficie especifica de la silice amorfa se midi6 segin DIN 66132 (medida de un punto segtin el método BET).
La silice amorfa producida tenfa una superficie especifica de 114,2 m?/g.

La silice amorfa se examind para medir el contenido de silice cristalina utilizando un equipo de difraccién de
rayos-X Philip PW1710, que tiene un dnodo de cobre en el tubo de rayos-X. No se encontro silice cristalina.
Ejemplo 2

Se repiti6 el ensayo del Ejemplo 1, excepto que se suministraron al reactor 0,4 kg de suspensién por minuto. La
silice amorfa producida tenfa una superficie especifica de 213,6 m*/g.
Ejemplo 3

Se repiti6 el ensayo del Ejemplo 1, excepto en que se utilizé una suspensioén que contenia el 50% en peso de silicio.
La silice amorfa producida tenia una superficie especifica de 117,9 m?/g.
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Ejemplo 4

Se repiti6 el ensayo del Ejemplo 1, excepto en que el material que contiene silicio utilizado fueron las lineas de
separacion del corte kerf con diamante de las obleas de silicio para células solares, las cuales habian sido sometidas
a molienda durante 15 minutos en un molino de bolas. La silice amorfa producida tenia una superficie especifica de
103,2 m?/g.

Los ejemplos 1-4 muestran que mediante el método de la presente invencion se obtiene silice amorfa que tiene
una superficie especifica muy alta, comparada con la silice amorfa producida de acuerdo con la patente noruega N°
304.366.
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REIVINDICACIONES

1. Un método para la produccion de silice amorfa a partir de materiales en particulas que contienen al menos el
50% de silicio elemental, en el que el material que contiene el silicio se suministra a un reactor de combustioén, que
estd calentado mediante un quemador de aceite o de gas y en el que la silice amorfa se recupera tras la salida del
reactor de combustion, caracterizado por que al menos una parte de los materiales en particulas que contienen silicio
se suministran al reactor de combustién en forma de suspensidn acuosa.

2. Método de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizado por que el silicio se suministra al reactor de combus-
tién en forma de una suspension acuosa que contiene entre el 20 y el 80% en peso de material que contiene silicio.

3. Método de acuerdo con la reivindicacion 2, caracterizado por que el silicio se suministra al reactor de combus-
tién en forma de una suspensién acuosa que contiene entre el 40 y el 60% en peso de material que contiene silicio.

4. Método de acuerdo con la reivindicacién 1, caracterizado por que se afiade un agente regulador de la viscosidad
a la suspension acuosa que contiene el material que contiene el silicio.

5. Método de acuerdo con la reivindicacion 4, caracterizado por que se afiade un dcido mineral a la suspension
acuosa.

6. Método de acuerdo con la reivindicacién 4, caracterizado por que se afiaden agentes dispersantes orgdnicos a
la suspension acuosa.

7. Método de acuerdo con la reivindicacién 1, caracterizado por que se afiaden agentes modificadores de superficie
a la suspension acuosa.

8. Método de acuerdo con la reivindicacién 7, caracterizado por que se afiaden sales de aluminio como agente
modificador de superficie.

9. Método de acuerdo con la reivindicacion 8, caracterizado por que se afiade sulfato de aluminio como agente
modificador de superficie.

10. Método de acuerdo con la reivindicacién 1, caracterizado por que la silice amorfa se enfria mediante la adicién
de agua en la zona de la salida del reactor de combustién.

11. Aparato para la produccién de silice amorfa a partir de material en particulas que contiene al menos el 50%
en peso de silicio elemental, en el que el aparato comprende una cdmara de reaccion alargada (1) que comprende un
cilindro de acero (2) que tiene un revestimiento refractario interior (3), una cdmara de enfriamiento (5) dispuesta sobre
la parte exterior del cilindro de acero (2), teniendo la cimara de enfriamiento (5) una abertura de entrada para el aire
de enfriamiento, teniendo la cdmara de reaccién (5) un aceite o gas de combustién (4) en un extremo, al menos una
abertura (7) dispuesta a lo largo de la pared de la cdmara de reaccién (1), para suministrar el material que contiene
silicio en forma de una suspensidn acuosa, una abertura de salida (9) para la silice amorfa producida, una abertura de
entrada (10) para suministrar aire, aire enriquecido con oxigeno u oxigeno, y medios para recoger la silice amorfa.
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