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摘要:采用金属粉末烧结滤芯对多晶硅制备干法回收工序的氯硅烷进行中试净化研究ꎬ在相同过滤精度和面积下ꎬ对比处
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　 　 高纯多晶硅是光伏电池和半导体硅晶圆的核心

原材料ꎬ对纯度和颗粒含量有极高的要求ꎬ９８％的产

能采用改良西门子法进行制备ꎮ 改良西门子法以工

业硅粉为原料ꎬ经过反应、精馏、还原、氢化等工序实

现高纯多晶硅的制备ꎬ在合成、还原、氢化等工艺过

程会产生大量超细的固体微粒ꎬ并随气态或液体氯

硅烷在系统中流转ꎬ对输送泵等运动部件会造成磨

损ꎬ黏结、堵塞阀门、液位计等控制测量部件ꎬ冲刷管

道致使磨损泄露ꎬ造成安全环保事故ꎮ 也会在装置、
管道等部位沉积ꎬ成为微颗粒的释放源ꎬ影响产品

质量ꎮ
氯硅烷固体颗粒除杂主要有精馏浓缩、管道过

滤器、袋式及陶瓷过滤器等方式ꎬ精馏浓缩[１－２] 是使

用精馏塔将固体颗粒进行浓缩ꎬ通过排放残液并进

行水解处理ꎬ造成物料损耗的同时也存在安全环保

问题ꎬ另外ꎬ浓缩的固体颗粒在精馏塔内聚集容易造

成塔系设备尤其是再沸器换热管堵塞ꎬ频繁停塔清

堵ꎬ影响正常运行ꎮ 管道过滤是在管道上设置过滤

器ꎬ例如篮式过滤器ꎬ以物料自身的压力为驱动力ꎬ
通过滤网对固体微粒进行截留ꎬ过滤精度受滤网孔

径的影响ꎬ过滤网孔径过小ꎬ阻力降过大ꎬ运行周期

短ꎬ且过滤器空间容积小ꎬ需频繁地进行排渣作业ꎬ
由于氯硅烷自身物性ꎬ直接对空作业安全风险大ꎬ另
外ꎬ过滤器内部密封结构不良ꎬ容易造成泄漏ꎬ过滤

效率低[３]ꎮ 这 ２ 种方式未在源头进行固体杂质的处

理ꎬ颗粒物已进入整个系统ꎬ在系统的设备、管道等

处积聚ꎬ使整个系统受到不可逆的污染ꎬ在后续运行

时ꎬ积聚的颗粒会持续释放ꎬ影响产品品质ꎮ 袋式及

陶瓷过滤器[４－５] 是以袋式或陶瓷滤芯作为过滤元

件ꎬ在过滤器内均匀分布ꎬ对固体颗粒进行过滤ꎮ 袋

式滤芯过滤精度相对较低ꎬ但可以清洗后重复使用ꎬ
较多地用于初级粗过滤ꎬ不同滤袋材质对介质和温

度适应性不同ꎬ当超出滤料使用温度限制后ꎬ滤袋会

收缩无法过滤ꎬ甚至到无法抽出袋笼ꎬ同时ꎬ滤饼剥
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离效率低ꎮ 陶瓷滤芯的耐热冲击和机械冲击能力

差ꎬ冷热交变及机械碰撞容易造成滤芯断裂而使得

整个过滤系统失效ꎮ 另外ꎬ由于陶瓷滤芯的壁厚较

厚ꎬ在线反吹扫能力弱ꎬ不容易将滤芯表面的滤饼分

离干净ꎮ ２０２０ 年国内多晶硅产能 ５５ 万 ｔꎬ占全球的

８２％ꎬ每万吨多晶硅产量需氯硅烷过程循环量高达

５０ 万 ｍ３ 以上ꎬ因此亟需研究开发高效、大规模、长
周期运行的过滤装置将系统中的微颗粒进行分离ꎮ

金属粉末烧结滤芯是将金属粉末经过压制成型

并高温真空烧结制备ꎬ结构强度大ꎬ机械性能好ꎬ耐
冷热和机械冲击ꎬ同时ꎬ滤芯的孔径分布均匀ꎬ壁厚

小ꎬ过滤面积大ꎬ阻力降小[６－７]ꎬ但在多晶硅系统中ꎬ
较大规模处理量的金属粉末烧结过滤器的应用鲜见

报道ꎬ本文中采用 １００ ｍ３ / ｈ 较大规模液体处理量的

金属粉末烧结滤芯过滤器ꎬ对多晶硅制备还原尾气

干法回收的氯硅烷进行产业化应用研究ꎬ在源头对

固体颗粒进行分离ꎬ提升系统的洁净度ꎮ

１　 实验方法

在改良西门子法多晶硅工艺流程中ꎬ三氯氢硅

还原工序因三氯氢硅还原不充分以及二氯二氢硅等

物质的分解ꎬ会产生大量细小的无定型硅颗粒ꎬ是系

统主要的颗粒污染源之一ꎬ实验将过滤装置设置在

干法回收工序ꎬ对干法回收工序的氯硅烷进行固体

颗粒处理ꎬ氯硅烷为四氯化硅、三氯氢硅和二氯二氢

硅混合物ꎬ改良西门子法多晶硅工艺流程及过滤设

置位置见图 １ꎮ

图 １　 改良西门子法多晶硅工艺流程及

过滤设置位置

原料固体颗粒浓度 ２３５ ｇ / ｍ３ꎬ主要是无定型

硅ꎬ为灰黑色粉末ꎬ采用 Ｈｙｄｒｏ ２０００ＳＭ 型激光粒度

测试仪对氯硅烷中固体颗粒进行测试ꎬ颗粒粒度分

布在 ０􀆰 ３ ~ １００ μｍ 区间ꎬＤ５０ 为 ７􀆰 ４５９ μｍꎬ颗粒分

布集中且较细小ꎬ粒度分布见图 ２ꎮ 因此ꎬ金属粉末

烧结滤芯过滤精度选择 １ μｍꎬ滤芯规格 ϕ５０ ×
１ ０００ ｍｍꎬ数量 ３００ 根ꎬ过滤面积 ５０ ｍ２ꎬ设计处理

量 １００ ｍ３ / ｈꎬ采用 ２ 台一用一备的模式ꎮ

图 ２　 氯硅烷中固体粒度分布

２　 结果和讨论

２􀆰 １　 过滤效率影响分析

过滤装置主要以滤芯表层微孔和滤饼捕捉对固

体杂质进行过滤ꎬ在设计处理量 １００ ｍ３ / ｈꎬ间隔 ５ ｈ
测定过滤产品中的固体含量ꎬ以 ５ ｄ 为 １ 个运行周

期ꎬ过滤产品中颗粒浓度变化见图 ３ꎬ出口粉尘平均

浓度为 ２􀆰 １ ｇ / ｍ３ꎬ过滤效率为 ９９􀆰 １％ꎬ有较好的过

滤效果和效率ꎮ

图 ３　 过滤器出口产品浓度及效率

过滤装置对干法回收氯硅烷的过滤效果见

图 ４ꎬ过滤器进口物料呈灰黑色浑浊液ꎬ过滤产品无

色澄清透明ꎬ无可见颗粒物ꎬ能有效地对浑浊液进行

分离ꎮ

(ａ)进口原料 (ｂ)出口产品

图 ４　 过滤器进口原料和出口产品

２􀆰 ２　 装置初始压力降的影响

过滤压降是过滤器的重要参数ꎬ新的运行周期

初始压力降的大小影响装置的运行周期ꎮ 实验不同

处理量下ꎬ在运行周期初始时的压力降与处理量的

关系ꎮ
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表 １ 为不同流量下过滤器初始压降ꎮ 在小于

１００ ｍ３ / ｈ 设计处理量时ꎬ过滤器初始压力降缓慢升

高ꎬ在此通量下能够较好地运行ꎬ继续增加通量ꎬ初
始运行阻力快速增加ꎬ上升趋势明显ꎮ 过滤过程中

装置的总压力降[８]由滤芯自身的阻力压降、滤饼层

以及液体静压组成ꎬ在初始运行时ꎬ滤饼层尚未完全

形成ꎬ过滤器内液体为相同状态ꎬ因此滤饼层和液体

静压压降可视为固定值ꎬ因此初始压降主要受滤芯

压降的影响ꎮ 滤芯自身的阻力压降主要受自身过滤

精度、孔隙通道、结构、厚度和残留滤料的影响ꎬ残留

的固体颗粒在过滤孔隙中聚集ꎬ堵塞和降低孔隙数

量ꎬ过滤面积降低ꎬ介质流速增加ꎬ摩擦力增大ꎬ导致

介质通过滤芯阻力增加ꎮ 同时ꎬ介质流速与产生的

摩擦力正相关ꎬ过滤面积一定的条件下ꎬ小于设计通

量ꎬ流速较小ꎬ增加通量仍能够有足够的过滤面积保

证物料的通过ꎬ超过设计通量后ꎬ物料流速增加明

显ꎬ受到的摩擦阻力迅速升高ꎬ导致阻力明显增加ꎮ
表 １　 不同流量下过滤器初始压降

流量 / (ｍ３􀅰ｈ) ４０ ６０ ８０ １００ １２０ １４０

过滤器压差 / ｋＰａ ５􀆰 ６ ７ ９ １０ １６ ２２

２􀆰 ３　 滤饼剥离方式

过滤装置运行压降达到设定值后ꎬ需要将滤饼

从滤芯表面进行剥离排渣ꎬ试验了惰性气体脉冲和

液体反冲 ２ 种方式剥离滤饼ꎮ 通过称量排出渣的质

量与计算运行周期内进料量中的理论固含量比值得

出滤饼的剥离率(表 ２)ꎮ
表 ２　 ２ 种滤饼剥离方式的剥离率 ％

方式 气相脉冲 液相反冲

剥离率 ８４ ９３

采用气体脉冲剥离滤饼时ꎬ配置 １ 台缓冲罐ꎬ使
用氮气对储罐增压至 ０􀆰 ６ ＭＰａꎬ然后控制阀门快速

打开ꎬ提供气体的瞬间冲击力ꎬ从滤芯内部向外部反

吹ꎬ依靠气体的冲击力实现滤饼的剥离ꎮ 液体反冲

则采用另外一台过滤器的滤清液从滤芯内部向外部

冲洗ꎮ 金属烧结滤芯机械强度大ꎬ金属层相对较薄ꎬ
反洗再生能力较好ꎮ 采用气体脉冲方式滤饼剥离效

率为 ８４％ꎬ液相反冲方式滤饼剥离效率为 ９３％ꎬ液
体反冲方式滤饼剥离率明显优于气体脉冲方式ꎮ 分

析可能是液体密度和黏度较气体相差较大ꎬ液体会

产生较大且持续的摩擦力和黏滞力ꎬ使得滤饼剥离ꎬ
滞留在滤芯孔道内部的微小颗粒也会悬浮或分散在

液体中随其流动而被带出滤芯孔道ꎻ同时ꎬ反冲时ꎬ
气体的瞬间冲击力容易造成滤芯表面局部滤饼脱

落ꎬ在此处阻力减小ꎬ反吹气体会优先从此处通过ꎬ
形成类似短路效果ꎬ使得滤芯其他部位气体通过量

减小ꎬ局部滤饼剥离不彻底ꎮ 液体虽然也有这种

情况ꎬ但是自身密度大、流速小、反馈慢ꎬ此效果不

明显ꎮ 因此ꎬ优先采用液体反冲方式有利于滤饼

的剥离ꎮ

３　 结论

(１)金属粉末烧结滤芯基于其良好的结构和性

能ꎬ可以较大规模处理多晶硅制造氯硅烷中的固体

颗粒ꎬ 出口粉尘浓度为 ２􀆰 １ ｇ / ｍ３ꎬ 过滤效率为

９９􀆰 １％ꎬ有较好的过滤效果和效率ꎬ可连续化运行和

自动化操作ꎬ可在氢化和合成工序推广ꎬ对颗粒物产

生的源头进行控制和防范ꎬ有效解决大规模氯硅烷

中固体颗粒分离难题ꎮ
(２)过滤器初始压降主要受滤芯压降的影响ꎬ

装置处理量与过滤器初始阻力正相关ꎬ随物料流速

增加阻力增大ꎮ
(３)金属烧结滤芯反洗再生能力较好ꎬ液体密

度和黏度较气体相差较大ꎬ气体脉冲方式滤饼剥离

效率为 ８４％ꎬ液相反冲方式滤饼剥离效率为 ９３％ꎬ
优先采用液体反冲方式有利于滤饼的剥离ꎮ
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