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【發明說明書】
【中文發明名稱】 三氯矽烷製造裝置及三氯矽烷的製造方法

【技術領域】

【0001】本發明係關於三氯矽烷製造裝置及三氯矽烷的製造方法。

【先前技術】

【0002】高純度的三氯矽烷(TCS、SiHClD用於製造用作半導體及太陽電 

池材料的多晶矽。三氯矽烷可透過例如以下的反應途徑獲得。首先，使金屬矽 

粉體(Si)與氯化氫(HC1)反應。於此情形下，雖然如式(1)所示般，作為主反應產 

生三氯矽烷，但也如式(2)所示般地作為副反應而產生四氯矽烷(STC、SiCl4)。四 

氯矽烷於回收後被再度利用，如式(3)般轉化為三氯矽烷。此外 > 也有不使用氯 

化氫，藉著式(3)的反應來製造三氯矽烷的情形。

Si+3HCl^SiHCl3+H2 (1)

Si+4HCl^SiCl4+2H2 (2)

3SiCl4+2H2+Si^4SiHCl3 (3)

【0003】從進行上述反應的反應裝置所回收的反應產物中，含有包含三氯 

矽烷、低沸點矽烷及四氯矽烷等的氯矽烷化合物，因此，為了獲得高純度的三 

氯矽烷氣體，必須進行反應產物的精煉。然而，反應產物當中亦包含未反應的 

金屬矽粉體。因此，當從反應裝置就此狀態將反應產物往下游的精煉裝置供給 

時，會於精煉裝置中產生因金屬矽粉體導致的侵蝕及堵塞。此未反應的金屬矽 

粉體可藉由於反應裝置及精煉裝置之間設置過濾裝置來除去。
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【0004】 於此，由於金屬矽粉體係極硬的物質，因此過濾裝置的磨耗被視

為問題。專利文獻1當中，揭示了一種三氯矽烷的製造裝置，其具備固/氣分離裝

置，該固/氣分離裝置設有耐磨耗材料之金屬製燒結金屬過濾元件。

【0005】

［先前技術文獻］

［專利文獻］

［專利文獻1］中國實用新型201643908號說明書

【發明內容】

【0006】

［發明欲解決問題］

然而，本案發明人獨自地發現到，為了防止過濾裝置的損傷，上述的 

習知技術中仍有改善的空間。

【0007】 本發明之一態樣為有鑑於前述的問題點，將以下事項作為目 

的：防止三氯矽烷製造裝置當中，因腐蝕及應力所造成的腐蝕破裂（以後稱 

為「應力腐蝕破裂」）。

【0008】

［解決問題之手段］

為了解決上述問題，本案發明人致力研究的結果，發現到藉著使用耐 

蝕性材料於過濾元件，可抑制過濾元件產生腐蝕及應力腐蝕破裂。也就是 

說，本發明包含以下之構成。
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【0009】一種三氯矽烷製造裝置，其特徵為具備：反應裝置，其使用金 

屬矽粉體以產生三氯矽烷；及過濾裝置，其從藉該反應裝置所產生出包含三氯 

矽烷及反應殘渣的反應產物中除去該反應殘渣，其中，該過濾裝置具備由耐蝕 

性材料所構成的過濾元件。

【0010】

［發明功效］

根據本發明之一態樣，可抑制產生於過濾元件部分的因鹽酸所致的腐 

蝕以及應力腐蝕破裂。

【圖式簡單說明】

【0011】

〔圖1〕係為本發明一實施型態中三氯矽烷製造裝置的示意圖。

【實施方式】

【0012】 關於本發明的實施型態進行以下詳細說明。此外，於本說明書中 

沒有另外特別記載的前提之下，表示數值範圍的「A〜B」意指「A以上（包含A 

及大於A）B以下（包含B及小於B）」。

【0013】

［1.本發明概要說明］

在本案發明人致力研究之後，發現到上述習知技術中存在著以下的問題點。 

於專利文獻1所揭示的具備金屬燒結過濾元件的三氯矽烷製造裝置中，除了在過 

濾裝置的過濾元件部分中有因金屬矽粉體接觸所致磨耗以外'還發現了以下⑴ 
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至（匝）的問題。⑴於定期檢查等情況中打開過濾裝置時，於過濾元件附近產生因 

空氣中水分所致鹽酸環境。（订）因產生的鹽酸環境使得於過濾元件部分產生腐蝕 

進行，此外，若繼續使用過濾裝置，則會有應力施加於腐蝕處，而引起破裂問 

題。（iii）尤其是過濾裝置為縫隙細小之結構，因此容易殘留三氯矽烷及四氯矽 

烷，而在定期檢查等時打開的時候顯現⑴及（订）所述問題。

【0014】目前為止，對於所屬技術領域中具通常知識者來說，關於過濾元 

件部分的劣化，會特別擔心因與金屬矽粉體接觸所致磨耗，卻從未想到因打開 

時的腐蝕所產生的應力腐蝕破裂問題。而本案發明人令人驚訝地獨自發現到過 

濾元件部分的耐蝕，性之重要。

【0015】因此，本發明一實施型態中的三氯矽烷製造裝置為解決上述習知 

技術中的問題點而使過濾元件具備耐蝕性。以下進行詳細說明。

【0016】

[2.三氯矽烷製造裝置及三氯矽烷的製造方法]

本發明一實施型態中的三氯矽烷製造裝置具備：反應裝置，其使用金屬矽 

粉體以產生三氯矽烷；及過濾裝置，其從藉該反應裝置所產生出包含三氯矽烷 

及反應殘渣的反應產物中除去該反應殘渣，其中，該過濾裝置具備由耐蝕性材 

料所構成的過濾元件。此外，本發明的一實施型態中的三氯矽烷的製造方法之 

特徵為具有使用上述製造裝置製造三氯矽烷之製程。

【0017】

<2-1.反應裝置〉

關於本發明一實施型態所使用的反應裝置，只要是使用金屬矽粉體來合成 

包含三氯矽烷的反應產物之裝置即可，並無特別限制，可為習知之物。作為反 
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應裝置，可列舉例如流體化床式反應裝置。透過使用流體化床式反應裝置，可 

連續地供給金屬矽粉體及氯化氫，以連續地合成三氯矽烷。於下文中，作為流 

體化床式反應裝置的一例，雖列舉如圖1中使金屬矽粉體與氯化氫氣體反應而合 

成三氯矽烷的裝置，但除此之外亦可使用使金屬矽粉體與四氯矽烷反應而合成 

三氯矽烷之裝置。

【0018】如圖1所示的三氯矽烷製造裝置1當中，反應裝置2具備反應容器 

10、分散板20及熱媒管30。反應裝置2當中，金屬矽粉體係供給至反應容器10之 

內部。與金屬矽粉體反應的氯化氫氣體係從形成於反應容器10之底部的氣體供 

給口 101供給至反應容器10之內部。分散板20設置於反應容器10的氣體供給口 

101的上方，其使供給至反應容器10之內部的氯化氫氣體分散。

【0019】反應裝置2係一邊使反應容器10之內部的金屬矽粉體因氯化氫氣 

體而流動，一邊使其反應（此後將產生該反應之處稱為流動層40）。由反應容器10 

的反應產物出口 102取出反應產物，該反應產物包含：因金屬矽粉體與氯化氫氣 

體之間反應而合成出的三氯矽烷；以及反應殘渣。此外，反應容器10的內部中， 

沿著上下方向（平行於重力的方向）配置使熱媒體流通的熱媒管30。藉著使熱媒體 

流通於熱媒管30，以除去因金屬矽粉體與氯化氫氣體之間反應所致的反應熱。

【0020】關於反應容器10的形狀（換言之即反應容器10之側壁的形狀），並 

無特別限制。例如，關於反應容器10當中包圍流動層40的側壁，其垂直於反應 

容器10高度方向的橫截面之橫截面積可為特定的形狀（未示出）；也可為朝上方變 

大的錐體形狀（圖1）。例如，亦可為：從氣體供給口至流動層的上表面的高度中 

的至少80%以上範圍中，垂直於反應容器的高度方向的橫截面之橫截面積可為往

第5頁，共13頁（發明說明書）



201922335

上方變大的椎體形狀。由可降低侵蝕風險及防止局部性溫度上升的觀點來看，

反應容器10的形狀以錐體形狀為佳。

【0021】此外，關於發展至反應裝置2的金屬矽粉體及氯化氫的流動，由 

於已經記載於例如日本公開專利公報「特開2011-184242號公報」，因此省略記 

載。此外，關於使用原料並無特別限制，可使用習知之物，關於合成條件若為 

習知的條件可不需特別限制。

【0022】 於本說明書當中「金屬矽粉體」係意指：包含治金方式所製造金 

屬矽、矽鐵或是多晶矽等金屬狀態的矽元素的固體物質，可為習知物且無任何 

限制下使用。此外，此等金屬矽粉體中亦可包含鐵化合物等雜質，其成分及含 

量上並無特別限制。此處的金屬矽粉體通常使用平均粒徑為約150-350/zm的微 

細粉末型態。

【0023】作為上述反應中所使用的氯化氫，可使用工業方式所得的各種氯 

化氫。

【0024】關於金屬矽粉體以及氯化氫的供給量，只要是以可形成流動層之 

流量的速度來供給金屬矽粉體與氯化氫即可，並無特別限制。

【0025】 上述反應中的反應溫度，可考慮反應裝置的材質以及性能以及所 

使用的催化劑等來適當地決定，惟一般設定為200〜500°C，或是進一步設定於 

250〜400°C範圍內。

【0026】

<2.2過濾裝置〉

過濾裝置為用於從反應產物中除去包含未反應的金屬矽粉體的反應殘渣之 

裝置，其中反應產物包含三氯矽烷及反應殘渣。過濾裝置具備形成有細孔的過
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濾元件。據此，過濾裝置將反應產物分離成：可通過細孔之成分；以及無法通

過細孔的成分（反應殘渣）。

【0027】作為過濾裝置的一部分，以圖1所示過濾裝置3為例詳細說明。過 

濾裝置3具備：下部過濾容器50、上部過濾容器60、隔板70及過濾元件80。

【0028】下部過濾容器50的底部為錐體狀，主幹部為圓柱狀，並具備過濾 

裝置入口 103及殘渣回收口 105。上部過濾容器60具備過濾裝置出口 104。於過濾 

裝置3當中，由過濾裝置入口 103依序地供給於反應裝置2中所合成出的反應產 

物。所供給的反應產物經過濾元件80分離，並從過濾裝置出口 104及殘渣回收口 

105排出。下部過濾容器50與上部過濾容器60係設置為可開關式。

【0029】隔板70將過濾裝置3的內部一分為二：一為設置有過濾裝置入口 

103的一側（此後稱作過濾裝置入口側）的空間；二為設置有過濾裝置出口 104的一 

側（此後稱作過濾裝置出口側）的空間。例如，隔板70可設置於下部過濾容器50與 

上部過濾容器60之間的邊界處。此外，隔板70中具有用於保持過濾元件80的孔， 

孔的形狀、大小、數量及位置均無限制。

【0030】過濾元件80係為形成有微細的細孔的圓柱形。過濾元件80係以被 

保持於隔板70的孔中之方式而設置於過濾裝置3。過濾元件80透過細孔將過濾裝 

置入口側的空間以及過濾裝置出口側的空間作連結，使得氣體流通。由過濾裝 

置入口 103所供給的反應產物當中，能通過過濾元件80的細孔的成分（以後稱為氣 

體成分）係由過濾裝置出口 104排出。由於反應產物係依序地供給至過濾裝置3， 

因此過濾裝置入口側為正壓，過濾裝置出口側比起入口壓力較低，氣體成分自 

動地被排出。
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【0031】另一方面，由於比過濾元件80的細孔的孔徑還要大尺寸的反應產

物無法通過過濾元件80的細孔，因此滯留於過濾裝置3的過濾裝置入口側。

【0032】若繼續地進行從反應產物除去反應殘渣，反應殘渣會附著於過濾 

元件80的細孔內。據此使得過濾元件80所致的壓力損失變大。因此，較佳地， 

可定期性地將過濾元件80替換成備用過濾件，由過濾裝置出口側噴射不會造成 

反應產物不良影響的氣體（包含N2氣體、H2氣體或Ar氣體），將存在於過濾元件80 

的細孔內的反應產物吹回過濾裝置入口側，以進行逆向清洗作業。此外，由於 

滯留於過濾裝置3內部的反應殘渣使得除去反應殘渣的效率變低，因此，較佳 

地，可定期性地由殘渣回收口 105回收反應殘渣。此外，作為回收的方法，較佳 

地，可將該過濾裝置3加壓至N2氣體、H2氣體或Ar氣體等的特定壓力，並且排出 

至位於殘渣回收口且保持於較該過濾裝置3低壓的其他容器，以進行排出作業。 

此外，較佳地，排出作業可在保持兩個容器的不同壓力之後迅速地打開連接的 

排管氣閥，以利用兩個容器的壓力差。

【0033】 此外，為了確認過濾元件80的狀態，或者是為了檢察過濾裝置3， 

有時候必須藉著將過濾裝置3的下部過濾容器50與上部過濾容器60分離，以使過 

濾裝置3開放至大氣。開放至大氣之前，雖藉由逆向清洗作業以及排出作業，將 

滯留於過濾元件80的細孔中的反應產物除去並且排出，但由於細孔為縫隙很細 

小的結構，因而使得一部分的反應產物殘留在縫隙中。由於殘留的反應產物包 

含有三氯矽烷等，因此，於開放至大氣時，因大氣中的水分與殘留的反應產物 

之間的反應，容易使得過濾元件80附近產生高濃度的鹽酸並腐蝕過濾元件80。

【0034】因此，過濾元件80係由耐蝕性材料構成。本說明書當中所謂「耐 

蝕性材料」係意指以日本工業基準JIS G0576 Γ不鋪鋼的應力腐蝕破裂測試方法」
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以及JIS Z 2291「不鋪鋼的應力腐蝕破裂測試方法」判定為相較於不銹鋼之下， 

具有優越的應力腐蝕破裂之材料或是具有於高溫下的極優越耐氧化性之材料。 

此外，於本說明書當中所指部件「由耐蝕性材料構成」係包含部件被耐蝕性材 

料包覆以及部件由耐蝕性材料鍛造或鑄造而成等情況。

【0035】用於過濾元件80的耐蝕性材料係以鎳為必須成分，此外，較佳 

地，可包含由鉛、鐵、鍋、錠、鉅、鉅所構成群組中所選的至少一種以上。耐 

蝕性材料100重量％當中的鎳含量以20〜80重量％為佳；以50〜75重量％為較 

佳。此外，鉛的含量以10〜25重量％為佳；以14〜23重量％為較佳。鐵的含量以 

2〜30重量％為佳；以3〜8重量％為較佳。鍋的含量以0〜5重量％為佳；以0〜4 

重量％為較佳。錠的含量以0〜5重量％為佳；以0〜4重量％為較佳；鉅的含量以 

0〜5重量％為佳；以0〜4重量％為較佳。鉅的含量以1重量％以上為佳；以5〜20 

重量％為較佳。作為如此耐蝕性材料的具體例，可列舉如英科乃爾600(Inconel 

600)、英科乃爾625、英科乃爾825、哈氏合金C-22(Hastelloy C-22)、哈氏合金 

C-276(Hastelloy C-276)及NAS254N等。

【0036】 其中，作為過濾元件80，可使用含有鉅的耐蝕性材料，藉此不僅 

可抑制腐蝕以及應力破裂，還可抑制晶間腐蝕(腐蝕係沿著晶界進行的腐蝕)。因 

此，較佳地，可使用含有鉅的耐蝕性材料。作為含有鉅的耐蝕性材料，可列舉 

如英科乃爾625、英科乃爾825、哈氏合金C-22(Hastelloy C-22)、哈氏合金 

C-276(Hastelloy C-276)及NAS254N等。

【0037】 本發明並不限於上述的各實施型態，可於請求項所示範圍內進行 

各種變更，將於不同實施型態分別揭示的技術手段進行適當組合而得的實施型 

態亦包含於本發明技術範圍內。
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【0038】

［實施例］

以下關於本發明的方法揭示實施例以進行更具體的說明，但本發明並不限 

於此等實施例。

【0039】 使用圖1所示的過濾裝置3，來處理如圖1所示的三氯矽烷製造裝 

置1所排出的反應產物。

【0040】反應產物係包含溫度約200°C以下氣體組成及粉塵成分。

•氣體組成：H2 3重量％、TCS 17重量％、STC 80重量％以及微量成分（A1C13、 

高沸點成分等）

•粉塵成分：Si、與Si共同形成的金屬間化合物、SiC、Al與Ca的溶渣、A1C13、 

CaCl2及FeCh等。

【0041】 表1係表示過濾元件80的材質、材質的耐蝕性評測、實際運用後 

是否有應力腐蝕破裂。此外，表2係表示做為過濾元件80而使用的材質之組成。

【0042】作為過濾元件80，使用了No.l〜No.5所示材質所構成，且形成有 

微細的細孔的圓柱形（3mm厚、外徑60 φ *全長1300mm）的過濾元件。實際運用此 

過濾元件309天，確認是否有產生應力腐蝕破裂。

［0043】應力腐蝕破裂係僅於JIS G0576及JIS Z2291皆未顯示具耐蝕性的 

SUS3166L中產生。

【0044】此外，於未產生應力腐蝕破裂的過濾元件內，雖然使用No.4及 

Νο.5又再進行了3年的實際運作，仍未產生應力腐蝕破裂。

【0045】［表1］

No. 過濾元件材質 JIS G 0576 JIS Z2291 應力腐蝕破裂

1 SUS316L — — 有

第10頁，共13頁（發明說明書）



201922335

2 NAS254N 耐蝕性材料 耐蝕性材料 1111'八、、

3 英科乃爾825 耐蝕性材料 耐蝕性材料 1111'八、、

4 英科乃爾625 耐蝕性材料 耐蝕性材料 1111'八、、

5 哈氏合金C-276 耐蝕性材料 耐蝕性材料 1111'八、、

【0046】

[表2]

C Si Μη Ρ s Ni Cr Mo Cu Fe
SUS316L 0.014 0.70 1.24 0.034 0.002 12.10 17.22 2.04 — 其餘

NAS254N 0.01 0.46 0.35 0.017 0.001 24.94 22.98 5.74 0.08 其餘

英科乃爾825 0.04 0.26 0.46 — 0.001 42.45 22.68 2.71 1.87 28.60
英科乃爾625 0.01 0.11 0.07 0.008 <0.001 60.64 21.98 9.03 — 4.20
哈氏合金C-276 <0.01 0.05 0.49 0.011 0.001 56.47 15.93 16.01 — 5.83

【0047】 此外，表2的數值單位為重量％。

【0048】

（整理）

確認了藉由使用作為過濾元件80的耐蝕性材料，可以抑制過濾元件產生腐 

蝕以及應力腐蝕破裂。

【0049】 本發明一態樣中的三氯矽烷製造裝置具備：反應裝置，其使用金 

屬矽粉體以產生三氯矽烷；過濾裝置，其從藉該反應裝置所產生出包含三氯矽 

烷及反應殘渣的反應產物中除去反應殘渣，且其中該過濾裝置具備由耐蝕性材 

料所構成的過濾元件。

【0050】此外，較佳地，本發明一態樣中的三氯矽烷製造裝置當中，該耐 

蝕性材料包含1重量％以上的鉅。

【0051】此外，較佳地，本發明一態樣中的三氯矽烷製造裝置當中，該耐 

蝕性材料為英科乃爾625或哈氏合金。
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【0052】此外，較佳地，本發明一態樣中的三氯矽烷製造方法當中，具有

使用如本發明任一態樣中所述的三氯矽烷製造裝置以製造三氯矽烷之製程。

【0053】

［產業利用性］

本發明可利用於三氯矽烷之製造。

【符號說明】

【0054】

1 三氯矽烷製造裝置

2 反應裝置

3 過濾裝置

10 反應容器

20 分散板

30 熱媒管

40 流動層

50 下部過濾容器

60 上部過濾容器

70 隔板

80 過濾元件

101 氣體供給口

102 反應產物出口

103 過濾裝置入口

104 過濾裝置出口
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105 殘渣回收口
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201922335
【發明摘要】

申請日：

ipc分類：

【中文發明名稱】 三氯矽烷製造裝置及三氯矽烷的製造方法

【中文】

發明目的為防止於過濾元件(80)部分產生的鹽酸所導致的腐蝕以及應力腐 

蝕破裂。三氯矽烷製造裝置(1)具備：產生三氯矽烷的反應裝置(2)；及除去反應 

殘渣的過濾裝置(3)，其中，該過濾裝置(3)具備由具耐蝕性材料所構成之過濾元 

件。

【英文】

ftffi Ο

【指定代表圖】 圖1

【代表圖之符號簡單說明】

1 三氯矽烷製造裝置

2 反應裝置

3 過濾裝置

10 反應容器

20 分散板

30 熱媒管

40 流動層

50 下部過濾容器

60 上部過濾容器

70 隔板

80 過濾元件

101 氣體供給口
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102 反應產物出口

103 過濾裝置入口

104 過濾裝置出口

105 殘渣回收口

【特徵化學式】

航Ο八\、
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【發明申請專利範圍】

【第1項】一種三氯矽烷製造裝置，其特徵為具備：

反應裝置，其使用金屬矽粉體以產生三氯矽烷；及

過濾裝置，其從藉該反應裝置所產生出包含三氯矽烷及反應 

殘渣的反應產物中除去該反應殘渣，

其中，該過濾裝置具備由耐蝕性材料所構成的過濾元件。

【第2項】如請求項1所述之三氯矽烷製造裝置，其中，該耐蝕性材料包含1 

重量％以上的鉅。

【第3項】如請求項1或2所述之三氯矽烷製造裝置，其中，該耐蝕性材料為 

英科乃爾625(Inconel 625)或哈氏合金(Hastelloy)。

【第4項】一種三氯矽烷的製造方法，其特徵為具有：

使用如請求項1或2所述之三氯矽烷製造裝置，以製造三氯矽 

烷之製程。
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