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Перечень используемых сокращений
ДХС – дихлорсилан (SiH2CI2)

КИП и А – контрольно-измерительные приборы и автоматика

ОПУ – опытно-промышленная установка
ПГС – парогазовая смесь

ПКК – поликристаллический кремний

ПОС – проект организации строительства

СНиП – строительные нормы и правила

ТХС – трихлорсилан (SiHCI3)
ЧХК – четыреххлористый кремний, тетрахлорид кремния (SiCI4)
CDI – Chemical Design Inc.

ppb – Parts per Billion  (частей на миллиард)

ppm – Parts per Million (частей на миллион)
ЦЕЛИ И ЗАДАЧИ ПРОЕКТА

Задачи проекта.

1. Этот обзор содержит обоснование создания опытно-промышленной установки (ОПУ) на базе производства № 16 _______ (г. _______) мощностью до 240 тонн поликристаллического кремния (ПКК) в год.

2. В проекте предлагается использовать технологию, основанную на Сименс-процессе получения ПКК. Стадия получения трихлорсилана (ТХС) требуемого качества будет осуществляться на модернизированном для этих целей действующем производстве ТХС-ЧХК _______. Данная технология хорошо освоена специалистами предприятия.

3. Для процесса водородного восстановления ПКК предлагается использовать оборудование фирм GT Solar и CDI, эксплуатирующееся на подобных производствах (M-Setek, DC) и имеющее одни из лучших характеристик в мире.
4. Общий срок строительства ОПУ составит 18 месяцев. Для упрощения освоения технологического процесса производства ПКК, пуск оборудования разбит на 3 этапа. Первый этап предполагает использование схемы без конвертора. Этот этап будет завершен через 12 месяцев, после чего начнется получение товарного ПКК. Третий этап включает монтаж полной технологической схемы с конвертором, которая является законченной производственной ячейкой, воспроизводимой в «основном проекте».

Планируемая производственная мощность - 240 тонн в год. В период до середины 2011 г. будет выпущено более 400 тонн ПКК. Реакторное оборудование и оборудование аналитической лаборатории будет передано на «основной» проект.

      5.   Смета проекта 30 млн. долл. США. Стоимость возвратного оборудования 7 млн. долл. США.
Цели проекта.

Результаты проекта позволят:

1. Получить возможность позиционировать холдинг как производителя продукции для солнечной энергетики уже с середины 2009 года

2. Получить значительный экономический эффект за 2009 - 2011 гг., используя благоприятную рыночную ситуацию

Выполнение проекта опытно-промышленной установки позволит получить следующие результаты в интересах основного проекта ПКК:

1. Значительно сократить срок выхода на проектную мощность основного проекта ПКК.
2. Максимально уточнить и детализировать затраты по основному проекту ПКК.
Это станет возможным, потому что будет:

1. Разработана технология получения ПКК солнечного качества на агрегатах, используемых на основном проекте с привязкой к инфраструктуре _______. Разработаны все составляющие, как основного технологического процесса, так и смежных переделов и контрольных операций.
2. Полностью подготовлен персонал для работы на производстве ПКК из местных кадров на современных принципах производства ПКК.
3. Отработано снабжение комплектующими и расходными материалами для последующего обеспечения основного проекта ПКК.
4. Разработаны и освоены методики определения качества конечной продукции и промежуточных переделов для использования их в основном проекте.
5. Разработаны все регламенты и технологические инструкции производства ПКК.
6. Разработаны инструкции на рабочие места, по охране труда, технике безопасности.
7. Проведена аттестация всего обслуживающего персонала.
8. Приобретен опыт согласования проекта, налажены контакты по согласованию с контролирующими органами.
9. Приобретен опыт монтажа основного и вспомогательного оборудования у подрядных организаций.
10. Приобретен опыт технического обслуживания основного оборудования.
1. Резюме
Рамки настоящей работы включают оценку схемы ОПУ на территории _______, г. _______, _______.

Были определены объемы производства по 3-м этапам, сроки их осуществления и стоимость строительства схемы ОПУ.

Смета затрат была подготовлена из расчета окончательного варианта схемы ОПУ, то  есть базового объема выпуска - 240 т/год с использованием конверторного оборудования.
Обобщенный отчет.

	Категория
	Ед. измерения
	Базовый случай: 240т/г ПКК

	Капиталовложения
	Млн. долларов
	30

	Энергоснабжение:
Электроэнергия

Пар
	тыс. квт.*час/т ПКК

Гкал/т ПКК
	190

40

	Трудовые ресурсы
	Чел.
	73


ГРАФИК
2. Рамки анализа.

Рамки анализа включают оценку трех различных схем, основанных на последовательном вводе оборудования, вплоть до полной технологической ячейки, являющейся единичным тиражируемым блоком завода по производству ПКК.
2.1 Производственные схемы.
Производственные схемы составлены для следующих вариантов (этапов):
· 1 реактор водородного восстановления + блок конденсации и возврата газов,
· 2 реактора водородного восстановления + блок конденсации и возврата газов, 
· 2 реактора водородного восстановления + блок конденсации и возврата газов + конвертор ЧХК.

2.1.1.Схема получения ПКК мощностью 120 т/год без конвертора.
Данная схема состоит из следующих основных блоков:

   1.блок ректификации,

   2.блок водородного восстановления ТХС и получения ПКК,

   3.блок конденсации и возврата газов.

Блок ректификации предназначен для подготовки ТХС требуемого качества для питания установки водородного восстановления ТХС. Данный блок состоит из трех ректификационных колонн  и системы емкостей и теплообменников.
Блок водородного восстановления ТХС состоит из одного реактора фирмы GT Solar и системы питающих емкостей.

Блок конденсации и возврата газов представляет собой модульный блок производства фирмы CDI.

Кроме основных блоков, в схему включены вспомогательные: блок подготовки и осушки водорода и установка поглощения HCl. 

Принципиальная технологическая схема производства ПКК данного варианта и ее описание находятся в разделе «Приложения».

Блок-схему данного варианта с расшифровкой потоков см. лист «Схема получения поликристаллического кремния 120 т/год без конвертора» стр. 10.
Перечень используемого оборудования для данного варианта см. лист «Экспликация оборудования» стр.11.
2.1.2 Схема получения ПКК мощностью 240 т/год без конвертора.

Данная схема состоит из следующих основных блоков:

   1.блок ректификации,

   2.блок водородного восстановления ТХС и получения ПКК,

   3.блок конденсации и возврата газов.

Блок ректификации предназначен для подготовки ТХС требуемого качества для питания установки водородного восстановления ТХС. Данный блок состоит из трех ректификационных колонн  и системы емкостей и теплообменников.

Блок водородного восстановления ТХС состоит из двух реакторов фирмы GT Solar и системы питающих емкостей. Учитывая возможность работы в данном варианте на смеси ТХС+ЧХК, количество емкостей по сравнению с вариантом №1 будет больше.

Блок конденсации и возврата газов представляет собой модульный блок производства фирмы CDI.

Кроме основных блоков, в схему включены вспомогательные: блок подготовки и осушки водорода и установка поглощения HCl. 

Принципиальная технологическая схема производства ПКК данного варианта и ее описание находятся в разделе «Приложения».

Блок-схему данного варианта с расшифровкой потоков см. лист «Схема получения поликристаллического кремния 240 т/год без конвертора» стр.12.
Перечень используемого оборудования для данного варианта см. лист «Экспликация оборудования» стр.13.

2.1.3 Схема получения ПКК мощностью 240 т/год с конвертором.

Данная схема состоит из следующих основных блоков:

   1.блок ректификации,

   2.блок водородного восстановления ТХС и получения ПКК,

   3.блок конденсации и возврата газов,

   4.блок конверсии ЧХК.

Блок ректификации предназначен для подготовки ТХС требуемого качества для питания установки водородного восстановления ТХС. Данный блок состоит из четырех ректификационных колонн  и системы емкостей и теплообменников.

Блок водородного восстановления ТХС состоит из двух реакторов фирмы GT Solar и системы питающих емкостей. Учитывая возможность работы в данном варианте на смеси ТХС+ЧХК, количество емкостей по сравнению с вариантом №1 здесь будет больше.

Блок конденсации и возврата газов представляет собой модульный блок производства фирмы CDI.

Блок конверсии ЧХК предназначен для превращения ЧХК в ТХС с помощью водорода.

Кроме основных блоков, в схему включены вспомогательные: блок подготовки и осушки водорода и установка поглощения HCl. 

Принципиальная технологическая схема производства ПКК данного варианта и ее описание находятся в разделе «Приложения».

Блок-схему данного варианта с расшифровкой потоков см. лист «Схема получения поликристаллического кремния 240 т/год с конвертором» стр. 14
Перечень используемого оборудования для данного варианта см. лист «Экспликация оборудования» стр. 15.
БЛОК - СХЕМА

Перечень используемого оборудования для схемы получения ПКК мощностью 120 т/год без конвертора 

	Производство ПКК

	ЭКСПЛИКАЦИЯ ОБОРУДОВАНИЯ

ПКК мощностью 120 тонн/год без конвектора

	№ п/п
	№ поз.
	Обозначение
	Наименование
	кол
	Материал
	Примечание

	
	Сущ.25
	Гидролизер
	V=6,3 м3, D=1800 мм
	2
	Ст.угл. эмаль
	

	
	Т11,2
	Теплообменник
	F=75 м2
	2
	09Г2С
	

	
	Т2
	Теплообменник
	F=73 м2
	1
	17ГС
	

	
	К3512
	Колонна ректификационная
	D=1200 мм, Nт=64 шт.
	1
	09Г2С
	

	
	Е8
	Емкость
	V=6,3 м3
	1
	09Г2С
	

	
	Е7, Е9, Е10
	Емкость
	V=1 м3
	3
	09Г2С
	

	
	Е17
	Емкость аварийная
	V=63 м3
	1
	Сталь 3
	

	
	Е16
	Емкость
	V=6,3 м3
	
	09Г2С
	

	
	Е121-4, 
	Емкость
	V=63 м3
	6
	12Х18Н10Т
	

	
	Н1-Н6
	Насос
	БЕН (герм)
	12
	12Х18Н10Т
	

	
	Е14, Е15
	Емкость
	V=3,2 м3
	2
	09Г2С
	

	
	Р1
	Реактор
	
	1
	
	

	
	Б1
	CDI блок
	Произв. 5000  м3/ч
	1
	
	

	
	И1
	Компрессор H2
	600-900 м3/ч P=16 bar
	
	
	

	
	Т5
	Графит. теплообменник 
	F=52 м2
	3
	
	

	
	Е19,20
	Емкость 
	V=6,3 м3
	2
	09Г2С
	

	
	Е21
	Емкость
	V=25 м3
	1
	09Г2С
	

	
	А1(2*)
	Блок осушки и тонкой очистки или колонны регенерации
	
	1(2)
	
	


* - возможна установка блока

БЛОК - СХЕМА

Перечень используемого оборудования для схемы получения ПКК мощностью 240 т/год без конвертора 

	Производство ПКК

	ЭКСПЛИКАЦИЯ ОБОРУДОВАНИЯ

ПКК мощностью 240 тонн/год без конвектора

	№ п/п
	№ поз.
	Обозначение
	Наименование
	кол
	Материал
	Примечание

	
	Сущ.25
	Гидролизер
	V=6,3 м3, D=1800 мм
	2
	Ст.угл. эмаль
	

	
	Т11,2
	Теплообменник
	F=75 м2
	2
	09Г2С
	

	
	Т2
	Теплообменник
	F=73 м2
	1
	17ГС
	

	
	К3512
	Колонна ректификационная
	D=1200 мм, Nт=64 шт
	1
	09Г2С
	

	
	Е8
	Емкость
	V=6,3 м3
	1
	09Г2С
	

	
	Е7, Е9, Е10, 
	Емкость
	V=1 м3
	3
	09Г2С
	

	
	Е17
	Емкость аварийн
	V=63 м3
	1
	Сталь 3
	

	
	Е16
	Емкость
	V=6,3 м3
	
	09Г2С
	

	
	Е121-4, 
	Емкость
	V=63 м3
	6
	12Х18Н10Т
	

	
	Н1-Н6
	Насос
	БЕН (герм)
	12
	12Х18Н10Т
	

	
	Е14, Е15
	Емкость
	V=3,2 м3
	2
	09Г2С
	

	
	Б1
	CDI блок
	Произв. 5000  м3/ч
	1
	
	

	
	И1
	Компрессор H2
	600-900 м3/ч P=16 bar
	
	
	

	
	Т5
	Графит. теплообменник 
	F=52 м2
	3
	
	

	
	Е19,20
	Емкость 
	V=6,3 м3
	2
	09Г2С
	

	
	Е21
	Емкость
	V=25 м3
	1
	09Г2С
	

	
	А1(2*)
	Блок осушки и тонкой очистки или колонны регенерации
	
	1(2)
	
	


* - возможна установка блока

БЛОК - СХЕМА

Перечень используемого оборудования для схемы получения ПКК мощностью 240 т/год с конвертором 

	Производство ПКК 240 т/г с конвектором

	ЭКСПЛИКАЦИЯ ОБОРУДОВАНИЯ

	№ п/п
	№ поз.
	Обозначение
	Наименование
	кол
	Материал
	Примечание

	
	Сущ.25
	Гидролизер
	V=6,3 м3, D=1800 мм
	2
	Ст.угл. эмаль
	

	
	Т11,2
	Теплообменник
	F=75 м2
	2
	09Г2С
	

	
	Т2
	Теплообменник
	F=73 м2
	1
	17ГС
	

	
	К3512
	Колонна рект.
	D=1200 мм, Nт=64 шт
	1
	09Г2С
	

	
	Е8
	Емкость
	V=6,3 м3
	1
	09Г2С
	

	
	Е7, Е9, Е10, Е11
	Емкость
	V=1 м3
	4
	09Г2С
	

	
	Е16
	Емкость
	V=6,3 м3
	
	09Г2С
	

	
	Е121-4, Е131-2
	Емкость
	V=63 м3
	6
	12Х18Н10Т
	

	
	Н1-Н8
	Насос
	БЕН (герм)
	16
	12Х18Н10Т
	

	
	Е14, Е15
	Емкость
	V=3,2 м3
	2
	09Г2С
	

	
	Б1
	CDI блок
	Произв. 5000  м3/ч
	1
	
	

	
	Р1,2
	Реактор ПК
	Произв. 120 т/г
	2
	
	

	
	Кон. 1
	Конвертор
	
	1
	
	

	
	К4
	Колонна  
	 D=800 мм, Nт=40 
	1
	09Г2С
	

	
	Т31,2
	Конденсатор
	F=50 м2
	2
	09Г2С
	

	
	Т4
	Кипятильник
	F=60 м2
	1
	09Г2С
	

	
	И1
	Компрессор H2
	600-900 м3/ч P=16 bar
	
	
	

	
	Т5
	Графит. теплообменник 
	F=52 м2
	3
	
	

	
	Е17,Е18, Е19
	Емкость 
	V=6,3 м3
	2
	09Г2С
	

	
	Е21
	Емкость
	V=25 м3
	1
	09Г2С
	

	
	А1(2*)
	Блок осушки и тонкой очистки или колонны регенерации
	
	1(2)
	
	


* - возможна установка блока

2.2 Последовательность этапов.
 Предполагается следующая последовательность ввода в действие вариантов (этапов) технологической схемы:
I. На первом этапе осуществляется схема с одним реактором водородного восстановления ТХС и блоком конденсации и возврата газов. Для обеспечения работы данной схемы необходимо выполнить следующие работы: установить дополнительную ректификационную колонну для отделения схемы очистки смеси ТХС+ЧХК от схемы фенилтрихлорсилана, смонтировать систему очистки водорода, а также выполнить мероприятия (заменить вышедшее из строя и находящееся в аварийном состоянии оборудование) позволяющие существующему производству ТХС работать в штатном режиме.
II. На втором этапе устанавливается второй реактор водородного восстановления. Остальное оборудование не меняется. Учитывая избыточное количество ЧХК, образующееся при работе двух реакторов на чистом ТХС, планируется осуществить режим работы реакторов водородного восстановления на смеси ТХС+ЧХК.
III. На третьем этапе работы планируется установить конвертор ЧХК. Система из двух реакторов + блок конденсации и возврата газов + конвертор представляет собой элементарную технологическую ячейку, подлежащую тиражированию для получения требуемой производительности. Дополнительно к установленному оборудованию необходимо будет смонтировать одну ректификационную колонну для разделения смеси ТХС+ЧХК, поступающей из конвертора.

2.3 Описание производственного процесса

  2.3.1 Введение
Поликристаллический кремний - это сырье для производства фотоэлементов.
Эффективность фотоэлементов зависит от чистоты поликремния. Сырьем для поликремния является кварц. При восстановлении кварца с помощью углерода образуется металлургический кремний с содержанием основного вещества - 96-98%.Для получения ПКК с содержанием основного вещества 99,9999 и более % металлургический кремний превращают в ТХС, обрабатывая его хлористым водородом при высокой температуре. Полученный ТХС очищается с помощью ректификации. Далее очищенный ТХС восстанавливают водородом в реакторах водородного восстановления и получают ПКК заданного качества. Полученный ПКК дробят, упаковывают и отправляют потребителям для дальнейшей переработки.
Из ПКК выращивают слитки моно или мультикремния, из которых получают пластины. Из пластин производятся фотоэлементы, которые собирают в модули. Фотоэлектрические модули устанавливают на крышах, в гелиопарках, используют при строительстве фотоэлектростанций.

Описание этого процесса содержит следующие разделы:

   подготовка сырья,

   производство ПКК,
   установка конденсации и возврата газов,

   объекты подсобно-производственного назначения,

   инфраструктура.

2.3.2 Подготовка сырья
   Очистка ТХС 

Для питания реактора водородного восстановления ТХС очищают от примесей ЧХК и ДХС, для чего используют три последовательно расположенные ректификационные колонны. На первой происходит отделение ЧХК из смеси ТХС+ЧХК, на второй - выделяют легкокипящие фракции, типа ДХС и др. На последней третьей колонне происходит финишная очистка ТХС, при этом отделяют примеси металлов, углеродсодержащих веществ, бора, сурьмы, мышьяка и т.д.
   Очистка водорода.

Водород перед подачей в реактор подвергается  очистке и осушке. Очистка от примесей кислорода и хлора осуществляется в специальных аппаратах на катализаторах при определенной температуре. В качестве катализаторов используют в основном благородные металлы (Pd,Pt и др.). Осушку ведут на цеолитах. Перед подачей на блок очистки-осушки водород компримируется до давления 7-8 атм.

2.3.3 Установка по производству поликристаллического кремния.

Очищенный ТХС подается совместно с очищенным водородом в реактор водородного восстановления, где происходит осаждение ПКК из газовой фазы на специальные затравочные стержни. Молярные отношения реагентов и их скорость подачи контролируется и регулируется системой автоматики для оптимизации осаждения. При этом в реакторе происходят следующие основные реакции:

HSiCl3   +  H2   _=Si   +   HCl

HSiCl3   +  HCl   =SiCl4   +  H2

 Парогазовая смесь из реактора направляется в блок конденсации и возврата газов, где происходит выделение смеси ЧХК+ТХС, водорода и HCl.Смесь ЧХК+ТХС делят на ректификационной колонне.
Образующийся при этом ЧХК на первом этапе весь отправляется на действующее производство этилсиликатов для переработки, на втором этапе ЧХК наряду с отправкой на производство этилсиликатов, используется для приготовления смеси с ТХС, которая затем подается в реактор водородного восстановления. На третьем этапе большая часть ЧХК превращается в ТХС  в конверторе, небольшая часть направляется на производство этилсиликатов.
 При выращивании в реакторе стержней определенного диаметра (120 мм) реактор останавливается, стержни вынимают, реактор очищают, заправляют затравочными стержнями, и процесс повторяют заново.

2.3.4 Установка по переработке четыреххлористого кремния.
ЧХК перерабатывается в ТХС путем гидрирования в установке  под названием конвертор. При этом происходит следующая реакция:

SiCl4   +  H2    = HSiCl3   +  HCl
Парогазовая смесь из реактора направляется в блок конденсации и возврата газов, где происходит выделение смеси ЧХК+ТХС, водорода и HCl.Смесь ЧХК+ТХС делят на ректификационной колонне аналогично смеси из реактора водородного восстановления.

2.3.5 Установка по переработке отходящих газов.
 Установка по переработке отходящих газов предназначена для разделения газов и жидких смесей и их повторного использования в производственном процессе получения ПКК.
Переработка смешанных хлорсиланов.

Первым шагом является ступенчатое охлаждение ПГС с конденсацией хлорсиланов. Оставшиеся газы сжимаются и подаются в абсорбционную колонну для поглощения HCl силанами. Объединенный поток хлорсиланов и хлористого водорода направляется на дистилляцию, где происходит выделение HCl.Смесь хлорсиланов (ТХС+ЧХК) подается на разделение за пределы Установки.
Переработка H2 и HCl.

Переработанный водород проходит очистку на углеродном адсорбере. Далее водород подается в систему рециркуляции для использования его на операциях восстановления, как в реакторах, так и в конверторе.

Полученный гидрохлорид собирается, концентрируется и используется вновь в производстве ТХС, либо (при необходимости) направляется на получение соляной кислоты.

2.3.6 Объекты подсобно-производственного назначения.
В состав ОПУ входят следующие объекты подсобно-производственного назначения:

   участок колки ПКК,

   участок травления ПКК,

   участок травления кремниевых стержней-основ,

   участок упаковки,

   установка оборотного водоснабжения,

   складское хозяйство,

   участок проверки качественных показателей ПКК,
   компрессорная водорода,

   трансформаторная подстанция.

2.3.7 Используемая инфраструктура завода.
Следующие объекты и возможности завода будут использованы при работе ОПУ:

   азот,

   приборный и технический сжатый воздух,

   пар,

   вода питьевая,

   вода для пожаротушения,

   система сбора конденсата,

   канализационные системы,

   электроснабжение,
   система очистки газовых выбросов,

   система предварительной очистки жидких и твердых отходов.

2.3.8 Электроаппаратура и КИП и А.
Электрическая часть.

Снабжение электропитанием ОПУ будет осуществляться от собственной трансформаторной подстанции с напряжением 35 кв.

Каждый из контрольных электрощитов реакторов и конвертора будут запитываться 10 кв., поступающих от собственной подстанции.

Для исключения критических случаев предусмотрен источник аварийного питания.

Контрольно-измерительное оборудование.

Предполагается наличие отдельного диспетчерского пункта, объединяющего управление и контроль как части ТХС (ректификация, складское хозяйство и т.д.), так и части ПКК (реактор, конвертор, блок конденсации и возврата газов).

3. Обзор технологии.
В этом разделе описываются теоретические основы производства ПКК из хлорсиланов методом водородного восстановления. При этом приводятся основные требования к исходному сырью и продукции, и их взаимосвязь. Описывается процесс водородного восстановления в стержневых реакторах, процесс регенерации ПГС, процесс гидрирования ЧХК до ТХС.
3.1 Требования к сырью, основной и попутной продукции
Требования к качеству хлорсиланов и процессу производства
Основным сырьем для производства поликристаллического кремния являются трихлорсилан (ТХС) и четыреххлористый кремний (ЧХК). Вспомогательным реагентом является водород.

Технические ТХС и ЧХК содержат различные примеси, концентрация и природа которых зависят от качества исходного сырья и условий синтеза.

В хлорсиланах наряду с неорганическими примесями обнаружено большое количество различных органических соединений,  в том  числе  кремний - хлорорганических. Концентрация неорганических примесей в исходных хлорсиланах составляет    10-5-10-6% (по массе), содержание органических соединений значительно выше и составляет 10-2-10-3% (по массе) для каждой примеси, иногда достигая десятых долей процента.

Учитывая степень загрязнения технических хлорсиланов и требований со стороны производителей ПКК, необходимо в процессе очистки понизить содержание примесей не менее чем на 3-4 порядка.

Все микропримеси можно разделить на низко- и высококипящие по отношению к трихлорсилану. Поэтому в процессе ректификационной очистки необходимо отделить каждую группу примесей.

Наибольшую трудность представляет очистка трихлорсилана от более летучих хлорида бора ((~1,47), 2-метилбутана (( ~1,14, неопентана, хлорэтана (( ~2), менее летучих дихлорметана (( ~1,29), диметилхлорсилана (( ~1,14), метилдихлорсилана (( ~1,6), а также от более и менее летучих соединений, состав которых не расшифрован, а коэффициенты разделения в системах с трихлорсиланом по температурам кипения приблизительно оценены как лежащие в пределах от 1,1 до 1,(. (-коэффициент разделения).
В настоящее время на _______ом «Химпроме» производится технический трихлорсилан, который имеет следующие качественные показатели.

Внешний вид - бесцветная, прозрачная жидкость без механических взвесей.

	Содержание трихлорсилана, % мас. 
	не менее
	99,7


Содержание макропримесей, % мас.:

	Дихлорсилан
	не более
	0,15

	Тетрахлорсилан
	не более
	0,15



	Метилдихлорсилан
	не более
	6·10-4


Содержание микропримесей, % мас.:

	Бора
	не более 2·10-5

	Алюминия
	не более 3·10-6

	Железо
	не более 1·10-5

	Кальция
	не более 5·10-6

	Фосфора
	не более 1·10-5

	Меди
	не более 1·10-6

	Магний 
	не более 3·10-6

	
С-Н
	не более 75 %


Использование технического трихлорсилана с этими параметрами не гарантирует получение из него поликристаллического кремния, по качеству соответствующего современным международным стандартам и требованиям. Это обусловлено следующими причинами.

Первое. В технических условиях указывается количественное содержание бора (<2.10-5 % масс.), но не указывается форма химического соединения, в виде которого микропримесь присутствует в техническом трихлорсилане. Между тем, как показал опыт многолетней эксплуатации производства трихлорсилана, бор в процессе синтеза трихлорсилана содержится в виде трихлорида (BCl3, tкип. = 13(С), коэффициент разделения которого в системе SiHCl3-BCl3 близок к единице при ректификационной очистке трихлорсилана. Это говорит о том, что если бор в трихлорсилане находится в форме трихлорида, то очиститься от микропримеси бора ректификацией затруднительно и такой трихлорсилан для получения поликристаллического кремния современного качества использовать нельзя.

Поэтому одной из задач очистки ТХС является его химическая обработка увлажненным азотом, приводящая к переводу микропримеси бора в форму высококипящего соединения, легко удаляемого ректификацией.

Второе. Требования по содержанию углерода в поликристаллическом кремнии постоянно ужесточаются. Даже в «солнечном» кремнии содержание углерода не должно превышать 2.1016 ат/см3 (0,4 ppma), а для кремния электронного качества содержание углерода должно быть в пределах 5.1015-1.1016 ат/см3 (0,1-0,2 ppma).

Основными источниками примесного углерода в поликристаллическом кремнии являются исходные реагенты (водород и трихлорсилан), а также графитовая оснастка, применяемая для крепления кремниевых стержней в аппаратах восстановления и пироуглеродные нагреватели конвертора ЧХК. Однако экспериментально было установлено, что содержание углерода в поликристаллическом кремнии решающим образом зависит от его содержания в трихлорсилане, поступающем на восстановление. Качественно эта зависимость показана в таблице 1.3.

Содержание углерода в трихлорсилане и в полученном из него кремнии.    Таблица 1.3.

	Содержание углерода в трихлорсилане,

ppmа
	Содержание углерода в кремнии

	
	ppmа
	ат/см3

	50-80
	20-100
	1.1018-5.1018

	30-50
	10-20
	5.1017-1.1018

	20-30
	2-6
	1.1017-3.1017

	10-20
	0,6-1,6
	3.1016-8.1016

	5-10
	0,2-0,6
	1.1016-3.1016

	2,5
	0,1
	5.1015


Значительное количество углеродсодержащих соединений, присутствующих в техническом трихлорсилане, имеют коэффициенты разделения при ректификации этого продукта (в области низких концентраций примеси), близкие к единице. Все это затрудняет достаточно полное отделение углеродсодержащих примесей при ректификационной очистке трихлорсилана.

Таким образом, для выполнения современных требований к содержанию углерода в поликристаллическом кремнии (5.1015-1.1016 ат/см3) трихлорсилан, поступающий на ректификацию и восстановление, должен обязательно контролироваться на содержание в нем метилдихлорсилана, этилхлорида и углеводородов. При этом их количество не должно превышать:

метилдихлорсилана 

- 2.10-5 % масс.

этилхлорида 



- 5.10-5 % масс.

углеводородов (пентана) 
- 2.10-4 % масс.

Таким образом, для получения ПКК солнечного качества необходимо иметь ТХС с качественными показателями не хуже приведенных ниже:  

Внешний вид



бесцветная прозрачная жидкость,









без механических примесей

Содержание трихлорсилана


не менее 99,0% масс.

Содержание примесей:



Дихлорсилан 




не более 0,1% масс.



Четыреххлористый кремний


не более 0,1% масс.



С-Н группа (как прозрачность в диапазоне длин волн от 3,37 до 3,42 мкм  при толщине кюветы 10 мм)


не менее 75% масс.



Метилдихлорсилан



не более 2.10-5% масс.



Этилхлорид




не более 5.10-5% масс.

Углеводороды (в т.ч. пентан)



не более 2.10-4% масс.

Содержание микропримесей:



Бор





не более 1.10-9% масс.



Алюминий




не более 1.10-8% масс.



Железо




не более 5.10-8% масс.



Кальций




не более 5.10-8% масс.



Фосфор




не более 1.10-8% масс.



Медь





не более 1.10-8% масс.



Титан




не более 1.10-8% масс.



Хром





не более 5.10-7% масс.

Никель




не более 5.10-8% масс.

Марганец




не более 1.10-8% масс.

Сурьма




не более 5.10-9% масс.

Свинец




не более 1.10-8% масс.

Олово




не более 1.10-7% масс.

Цинк





не более 1.10-8% масс.

Мышьяк




не более 5.10-9% масс.

При наличии ТХС такого качества возможно  получение ПКК с параметрами, приведенными ниже:
Содержание акцепторных примесей

(B, Al)





не более 0,05 ppba (2,5.1012 ат/см3)

Содержание донорных примесей

(P, As, Sb)




не более 0,15 ppba (8.1012 ат/см3)

Удельное электрическое сопротивление

по акцепторным примесям


не менее 5000 Ом.см

по донорным примесям



не менее 500 Ом.см

Содержание примеси углерода

не более 0,1 ppma (5.1015 ат/см3)

Содержание примесей

тяжелых и щелочных металлов
не более 5 ppba

Оценка качества контрольных монокристаллов проводится в соответствии со стандартами SEMI и ASTM.

В процессе очистки технического трихлорсилана марки «А» до уровня требования производства поликристаллического кремния будут образовываться технологические отходы хлорсиланов (легкокипящие фракции и кубовые остатки), которые будут направляться на кремнийорганический синтез.

Технические требования к качеству водорода (Н2)

Содержание примесей:


азота (N2)


<50 ppmw


метана (СН4)

<2 ppmw


кислорода (О2)

<3 ppmw


влаги (Н2О)


<1 ppmw

Для достижения требуемых показателей на ОПУ потребуется смонтировать Установку тонкой очистки и осушки водорода.

3.2 Водородное восстановление трихлорсилана в стержневых реакторах

Процесс получения поликристаллического кремния, основанный на обратимой химической реакции восстановления хлорсиланов водородом, имеет ряд ограничений, лимитированных термодинамикой и кинетикой. Термодинамические ограничения связаны с недостаточно высокой степенью превращения даже при достижении термодинамического равновесия.

Кинетические ограничения, прежде всего, связаны с тем, что при одностадийном осуществлении процесса стремление к достижению максимально возможного извлечения приводит к значительному снижению скорости осаждения кремния за счет накопления продуктов реакции по мере приближения к равновесию.

«Противоречие» между кинетикой и термодинамикой в этом процессе заключается в том, что для достижения максимально возможной скорости осаждения кремния необходима высокая плотность подачи ХС в реактор (т.е. количество хлорсиланов, подаваемого на единицу поверхности кремниевых стержней в единицу времени). В этом случае процесс будет протекать вдали от равновесия, и однократное извлечение (т.е. извлечение за один цикл) будет низким. Рециркуляция же позволяет иметь высокую скорость осаждения и суммарное извлечение даже выше равновесного значения за счет вывода продуктов реакции из рециркуляционного цикла.

Наиболее распространенным промышленным методом производства поликристаллического кремния является метод водородного восстановления трихлорсилана в печах стержневого типа - «Сименс процесс».

Однако на Российских и зарубежных заводах применялись технологические схемы с использованием в качестве сырья не только трихлорсилана, но и четыреххлористого кремния и их.
В соответствии с многократно подтвержденными экспериментальными данными можно утверждать, что макромеханизм процесса восстановления хлорсиланов водородом наиболее полно можно описать в виде следующих последовательно и параллельно протекающих элементарных стадий (реакций):

восстановление водородом трихлорсилана

SiHCl3 ( SiCl2 + HCl


SiCl2 ( 1/2Si + 1/2SiCl4
SiCl​2 + H2 ( SiH2Cl2

SiH2Cl2 ( Si + 2HCl

SiCl4 + H2 ( SiHCl3 + HCl

восстановление водородом четыреххлористого кремния

SiCl4 + H2 ( SiHCl3 + HCl

SiHCl3 ( SiCl2 + HCl


SiCl2 ( 1/2Si + 1/2SiCl4
SiCl​2 + H2 ( SiH2Cl2

SiH2Cl2 ( Si + 2HCl

Из уравнений макромеханизма видно, что трихлорсилан является более предпочтительным сырьем. 

3.3 Гидрирование четыреххлористого кремния до трихлорсилана
[image: image1.bmp]Среди методов гидрирования четыреххлористого кремния наибольшее распространение в мире получил метод, разработанный фирмой «Union Carbide» в 60-е годы (в настоящее время фирма «Ai-Si-Mi»). Он заключается во взаимодействии в реакторе «кипящего слоя» четыреххлористого кремния с парогазовой смесью, содержащей H2 + SiCl4 (мольное отношение 1:1) при температуре 550(С и давлении 36 атм в присутствии медного катализатора.

В этих условиях выход трихлорсилана достигает 30%.

В то же время, термодинамический анализ восстановления четыреххлористого кремния водородом, прямое взаимодействие H2 и SiCl4 при повышенных температурах (>1200(С) позволяет получить приблизительно такой же выход трихлорсилана при низких мольных отношениях H2: SiCl4 ((3:1) без применения катализаторов и технического кремния.

Процесс гидрирования прямым взаимодействием H2 и SiCl4 был освоен в промышленном масштабе фирмой МЕМС и показал достаточную эффективность.

Сравнительно невысокая степень конверсии (20%) требует 5 рециклов для полной переработки тетрахлорида кремния. В этом случае особую роль играет полнота конденсации хлорсиланов и возврата непрореагировавших хлорсиланов и водорода в процесс, т.е. промышленный рециркуляционный цикл должен обязательно включать в себя систему регенерации ПГС, обеспечивающую 100% конденсацию хлорсиланов и возврат водорода

3.4 Регенерация парогазовой смеси
Отходящая из реакторов водородного восстановления и конверсии четыреххлористого кремния парогазовая смесь поступает в установки регенерации парогазовой смеси, в которых разделяется на смесь жидких хлорсиланов, регенерированный газообразный хлористый водород и регенерированный водород.

В настоящем разделе рассматривается регенерация парогазовой смеси с применением установок CDI (разработка фирмы Chemical Design Inc.), которые предполагается использовать на ОПУ. 

Установки CDI осуществляют регенерацию парогазовой смеси (ПГС), отходящей из реакторов для получения поликремния и гидрирования путем последовательного прохождения ПГС через четыре модуля.

Модуль 1 охлаждает отходящий газ до t=-450С при давлении 1,2 атм. (абс.) для частичной конденсации хлорсиланов.

Модуль 2  сжимает  отходящий  газ до 8,9 атм. (абс.) и охлаждает газ до –450С, при этом происходит дополнительная конденсация хлорсиланов.

В модуле 3 при температуре –450С и давлении 8,9 атм. (абс.) происходит поглощение хлористого водорода потоком трихлорсилана в абсорбере с последующим удалением хлористого водорода в десорбере. Для удаления HCl десорбер обогревается паром.

Модуль 4 удаляет из водорода оставшийся HCl и хлорсиланы путем адсорбции активированным углем.

Регенерация активированного угля осуществляется нагревом адсорбера жидким теплоносителем. В процессе регенерации адсорберов, удаляемые примеси (HCl, хлорсиланы) направляются в скруббер для обработки щелочным раствором перед выбросом в атмосферу.

Установка CDI позволяет вернуть в процесс ~ 99% хлорсиланов, ~ 97% хлористого водорода и ~ 98% водорода.

Технология CDI привлекательна небольшими размерами аппаратов, возможностью непрерывного вывода хлористого водорода в процессе регенерации ПГС. Следует иметь в виду, что для работы оборудования необходим значительный суммарный расход пара (1900С) ~ 1700 кг/ч (50 кг/кг Si  при десорбции хлористого водорода и регенерации адсорберов).

 
Особенности применения технологии CDI  и характеристики оборудования должны  быть уточнены по согласованию с организацией-разработчиком (Chemical Design Inc.).


























3.5 Описание вариантов технологических схем.
Вариант 1. Схема получения ПКК мощностью 120т/год без конвертора.

Чертеж схемы - см. Приложение 1.   

Краткое описание технологического процесса

Процесс получения поликристаллического кремния (ПКК) заключается в восстановлении водородом Трихлорсилана (Siemens процесс), полученного методом гидрохлорирования кристаллического металлургического кремния и очищенного посредством трехступенчатой ректификации.

Технология предусматривает конденсацию парогазовой смеси (ПГС), выходящей из реактора водородного восстановления (блок CDI) c разделением потоков на водород, хлористый водород и смесь хлорсиланов (ТХС, ЧХК, ДХС). Водород возвращается в цикл в реактор синтеза ПКК. Хлористый водород направляется на стадию гидрохлорирования металлургического кремния. Сконденсированные хлорсиланы направляются на первую колонну ректификации, где происходит разделение на фракцию ТХС, ДХС и ЧХК. Сконденсированная фракция ТХС, ЧХК направляется  на вторую колонну ректификации, а фракция ЧХК направляется в сборник поз. Е16 и при положительных результатах анализа направляется в производство этилсиликатов. На второй колонне ректификации происходит отделение фракции ДХС, ТХС, а фракция ТХС направляется на контрольную очистку в третью колонну.


1. Ректификация смеси ТХС: ЧХК со стадии синтеза после бороочистки, конденсации и отстоя.


Смесь ТХС+ ЧХК со стадии синтеза после бороочистки, конденсации и 3-х суточного отстоя в количестве 300-400 кг/час из емкости поз. Е358/2 направляется  на колонну ректификации поз. К351/2. На эту же колонну  поступает возвратный поток со стадии конденсации и разделения поз. Б1,  где происходит разделение смеси на ТХС, ДХС (дистиллят) и ЧХК (куб). ЧХК в количестве 300-400 кг/час направляется в емкость поз. Е16   и далее или на дополнительную очистку  в поз. 361/1 (действующее производство) а, при удовлетворительном качестве, непосредственно на производство получения этилсиликатов. Орошение колонны осуществляется с помощью принудительной подачи флегмы с помощью насоса поз. Н1. 


Дистиллят колонны К351/2 после конденсации в теплообменнике Т1 через фазоразделитель Е7 собирается в емкости  поз. Е8 и далее поступает на колонну ректификации поз. К361/2.
Фракция ТХС, ДХС  (дистиллят) колонны поз. К361/2 конденсируется  в теплообменнике поз.367,369 и через фазоразделитель поз. Е9 направляется в сборник поз. Е17 , а фракция ТХС направляется на финишную очистку в колонну поз. К371/2. Дистиллят колонны поз. К361/2 (фракция ДХС) направляется на накопление до решения вопроса его переработки.  Орошение колонны осуществляется с помощью принудительной подачи флегмы с помощью насоса поз. Н2.


ТХС улучшенный (дистиллят) из колонны поз. К371/2 конденсируется в теплообменнике поз. Т377 и далее через фазоразделитель поз. Е10 собирается в емкости поз. Е368/2 и далее поступает в емкость  поз. Е11  объемом 25м3. При положительных результатах анализов ТХС из емкости поз. Е11 насосом поз. Н4 направляется в одну из емкостей поз. Е121-4 на стадию водородного восстановления. ТХС из куба колонны поз. К371/2 направляется в емкость  поз. К311 или, при удовлетворительном качестве, отгружается как марка А. Орошение колонны осуществляется с помощью принудительной подачи флегмы с помощью насоса поз. Н3.


Дыхание колонн поз. К351/2 и 361/2 осуществляется через емкость поз.Е14, а дыхание колонны поз.К371/2 – через емкость поз.Е15.
2. Стадия водородного восстановления и конденсации.

Из емкости поз. Е121-4 насосом поз.Н5 ТХС улучшенный в количестве 600-700 кг/ч под давлением 6-8 атмосфер поступает в реактор водородного восстановления поз.Р1,2. Параллельно с ТХС в реактор водородного восстановления с помощью компрессора поз. И1 под давлением 6-8 атмосфер поступает поток возвратного и свежего водорода в количестве 40-45 кг/ч (450-500 м3/ч). Свежий водород проходит предварительную подготовку в Блоке осушки и тонкой очистки водорода. Парогазовая смесь из реактора водородного восстановления (ТХС,ЧХК, ДХС, Н2, НCl) поступает на блок конденсации и разделения поз.Б1.


В блоке поз. Б1 происходит конденсация хлорсиланов и разделение смеси Н2,НCl. Водород возвращается  в реактор синтеза ПКК, а хлористый водород в ресивер хлористого водорода на схему синтеза ТХС:ЧХК.


Сконденсированная 
смесь хлорсиланов из блока поз. Б1 через емкость поз.Е19 поступает в ректификационную колонну поз.К351/2 или в емкость поз.Е20 откуда насосом поз.Н6 поступает на ректификационную колонну поз. 351/2.


После окончания цикла водородного восстановления (5-6 суток) процесс останавливают, из реактора водородного восстановления выгружают стержни ПКК и цикл повторяют.


Предусмотрен сброс хлористого водорода на санитарную колонну поз. К413 с получением соляной кислоты. Колонна поз. К413 орошается водой по контуру емкость поз. Е417 → насос поз. Н418 → колонна поз.К413 → теплообменник поз.Т5 → емкость поз. Е417.
Расходные нормы при осуществлении данного варианта 

                                                                


Таблица
	№
	Наименование
	т/ т. ПКК

	1
	Сырье
	

	1.1
	ТХС, улуч.
	18.3

	1.2
	Водород
	0.123 (1.4 тыс. м3)

	1.3
	Каустик 44%
	0.792

	1.4
	Затравочные стержни
	0.0027

	
	Отходы производства

(в расчетах не учитываются)
	

	2
	Фракция ДХС
	1.66

	2.1
	ЧХК после водородного восстановления
	22.32

	3
	Энергозатраты
	

	3.1
	Электроэнергия
	170 тыс. Квт/ч

	3.2
	Оборотная вода
	10 тыс. м3

	3.3
	Пар
	35 Гкал

	3.4
	Рассол
	5 Гкал


Вариант 2. Схема получения ПКК мощностью 240т/год без конвертора.
Чертеж схемы - см. Приложение 2. 

Краткое описание технологического процесса


Описание технологического процесса по второму варианту идентично первому варианту.

1. Ректификация смеси ТХС: ЧХК со стадии синтеза после бороочистки, конденсации и отстоя.


Смесь ТХС: ЧХК со стадии синтеза после бороочистки, конденсации и 3-х суточного отстоя в количестве 1000-1500 кг/час из емкости поз. Е358/2 направляется  на колонну ректификации поз. К351/2. На эту же колонну  поступает возвратный поток со стадии конденсации и разделения поз. Б1,  где происходит разделение смеси на ТХС, ДХС (дистиллят) и ЧХК (куб). ЧХК в количестве 600-700 кг/час направляется в емкость поз. Е16   и далее или на дополнительную очистку  в поз. 361/1 (действующее производство) а, при удовлетворительном качестве, непосредственно на производство получения этилсиликатов. Орошение колонны осуществляется с помощью принудительной подачи флегмы с помощью насоса поз. Н1. 


Дистиллят колонны К351/2 после конденсации в теплообменнике Т1 через фазоразделитель Е7 собирается в емкости  поз. Е8 и далее поступает на колонну ректификации поз. К361/2.
Фракция ТХС, ДХС  (дистиллят) колонны поз. К361/2 конденсируется  в теплообменнике поз.367,369 и через фазоразделитель поз. Е9 направляется в сборник поз. Е17 , а фракция ТХС направляется на финишную очистку в колонну поз. К371/2. Дистиллят колонны поз. К361/2 направляется на накопление до решения вопроса его переработки. Орошение колонны осуществляется с помощью принудительной подачи флегмы с помощью насоса поз. Н2.


ТХС улучшенный (дистиллят) из колонны поз. К371/2 конденсируется в теплообменнике поз. Т377 и далее через фазоразделитель поз. Е10 собирается в емкости поз. Е368/2 и далее поступает в емкость  поз. Е11  объемом 25м3. При положительных результатах анализов ТХС из емкости поз. Е11 насосом поз. Н4 направляется в одну из емкостей поз. Е121-4 на стадию водородного восстановления. ТХС из куба колонны поз. К371/2 направляется в емкость  поз. К311 или, при удовлетворительном качестве, отгружается как марка А. Орошение колонны осуществляется с помощью принудительной подачи флегмы с помощью насоса поз. Н3.


Дыхание колонн поз. К351/2 и 361/2 осуществляется через емкость поз. Е14, а дыхание колонны поз. К371/2 – через емкость поз. Е15.
2. Стадия водородного восстановления и конденсации.

Из емкости поз. Е121-4 насосом поз. Н5 ТХС улучшенный в количестве 1000-1500 кг/ч под давлением 6-8 атмосфер поступает в реактор водородного восстановления поз. Р1,2. Параллельно с ТХС в реактор водородного восстановления с помощью компрессора поз. И1 под давлением 6-8 атмосфер поступает поток возвратного и свежего водорода в количестве 80-90 кг/ч (900-1000 м3/ч). Свежий водород проходит предварительную подготовку в Блоке осушки и тонкой очистки водорода. Парогазовая смесь из реактора водородного восстановления (ТХС,ЧХК, ДХС, Н2, НCl) поступает на блок конденсации и разделения поз. Б1.


В блоке поз. Б1 происходит конденсация хлорсиланов и разделение смеси Н2, НCl. Водород возвращается  в реактор синтеза ПКК, а хлористый водород в ресивер хлористого водорода на схему синтеза ТХС:ЧХК.


Сконденсированная 
смесь хлорсиланов из блока поз. Б1 через емкость поз. Е19 поступает в ректификационную колонну поз.К351/2 или в емкость поз.Е20 откуда насосом поз.Н6 поступает на ректификационную колонну поз. 351/2.


После окончания цикла водородного восстановления (5-6 суток) процесс останавливают, из реактора водородного восстановления выгружают стержни ПКК и цикл повторяют.


Предусмотрен сброс хлористого водорода на санитарную колонну поз. К413 с получением соляной кислоты. Колонна поз. К413 орошается водой по контуру емкость поз. Е417 → насос поз. Н418 → колонна поз.К413 → теплообменник поз.Т5 → емкость поз. Е417.

Расходные нормы по сырью и энергетике на 1т ПКК для данного варианта

                                           





Таблица   

	№
	Наименование
	т/ т. ПКК

	1
	Сырье
	

	1.1
	ТХС, улуч.
	18.3

	1.2
	Водород
	0.123

	1.3
	Каустик 44%
	0.792

	1.4
	Затравочные стержни
	0.0027

	
	Отходы производства

(в расчетах не учитываются)
	

	2
	Фракция ДХС
	1.66

	2.1
	ЧХК после водородного восстановления
	11.8

	3
	Энергозатраты
	

	3.1
	Электроэнергия
	170 тыс. Квт/ч

	3.2
	Оборотная вода
	10 тыс. м3

	3.3
	Пар
	35 Гкал

	3.4
	Рассол
	5 Гкал


Вариант 3. Схема получения ПКК мощностью 240т/год с конвертором.
Чертеж схемы – см. Приложение 3   

Краткое описание технологического процесса
Процесс получения поликристаллического кремния (ПКК) заключается в восстановлении водородом Трихлорсилана (Siemens процесс), полученного методом гидрохлорирования кристаллического металлургического, кремния и очищенного посредством трехступенчатой ректификации
Технология предусматривает конденсацию парогазовой смеси, (ПГС) выходящей из реактора водородного восстановления (блок CDI), c разделением потоков на водород, хлористый водород и смесь хлорсиланов (ТХС, ЧХК, ДХС). Водород возвращается в цикл в реактор синтеза ПКК и в конвектор ЧХК. Хлористый водород направляется на стадию гидрохлорирования металлургического кремния. Сконденсированные хлорсиланы направляются на колонну ректификации, где происходит разделение на фракцию ТХС, ДХС и ЧХК. Сконденсированная фракция ТХС, ЧХК направляется  на стадию водородного восстановления в реактор синтеза ПКК, а фракция ЧХК на водородное восстановление в конвектор, где происходит образование ТХС из ЧХК со степенью конверсии 15-20%. Парогазовый поток из конвектора поступает на конденсацию в блок CDI и далее по циклу направляется на колонну ректификации с разделением на фракцию ТХС, ДХС и ЧХК.


1. Ректификация смеси ТХС+ ЧХК со стадии синтеза после бороочистки, конденсации и отстоя.


Смесь ТХ+ ЧХК со стадии синтеза после бороочистки, конденсации и 3-х суточного отстоя в количестве 700-900 кг/час из емкости поз. Е358/2 направляется  на колонну ректификации поз. К351/2,  где происходит разделение смеси на ТХС (дистиллят) и ЧХК (куб).

ЧХК в количестве 200-300 кг/час направляется в емкость поз. Е16   и далее или на дополнительную очистку  в поз. 361/1 (действующее производство) а, при удовлетворительном качестве, непосредственно на производство получения этилсиликатов. Орошение колонны осуществляется с помощью принудительной подачи флегмы с помощью насоса поз. Н1. Дистиллят колонны К351/2 после конденсации в теплообменнике Т1 через фазоразделитель Е7 собирается в емкости  поз. Е8 и далее поступает на колонну ректификации поз. К361/2. Предусмотрен частичный отбор дистиллята  в емкость Е311 (действующее производство) или, при удовлетворительном качестве непосредственное его использования в синтезе фенилтрихлорсилана (ФТХС). 


Фракция ТХС, ДХС  (дистиллят) колонны поз. К361/2 конденсируется  в теплообменнике поз.367,369 и через фазоразделитель поз. Е9 направляется в сборник поз. Е17, а фракция ТХС направляется на финишную очистку в колонну поз. К371/2. Дистиллят колонны поз. К361/2 направляется в емкость  в поз. К311 (действующее производство) и, при удовлетворительном качестве, непосредственно на производство получения ФТХС.  Орошение колонны осуществляется с помощью принудительной подачи флегмы с помощью насоса поз. Н2.


ТХС улучшенный (дистиллят) из колонны поз. К371/2 конденсируется в теплообменнике поз. Т377 и далее через фазоразделитель поз. Е10 собирается в емкости поз. Е368/2 и далее поступает в емкость  поз. Е11  объемом 25м3. При положительных результатах анализов ТХС из емкости поз. Е11 насосом поз. Н4 направляется в корп. 843 в одну из емкостей поз. Е121,2 на стадию водородного восстановления. ТХС из куба колонны поз. К371/2 направляется в колонну поз. К311 или, при удовлетворительном качестве, отгружается как марка А. Орошение колонны осуществляется с помощью принудительной подачи флегмы с помощью насоса поз. Н3.


Дыхание колонн поз. К351/2 и 361/2 осуществляется через емкость поз. Е14, а дыхание колонны поз. К371/2 – через емкость поз.Е15.
2.Стадия водородного восстановления, конденсации и конвертации ЧХК


Из емкости поз. Е121-4 насосом поз. Н5 ТХС улучшенный в количестве 100-200 кг/ч под давлением 6-8 атмосфер поступает в реактор водородного восстановления поз. Р1,2. Также в реактор поступает ТХС возвратный из емкости поз. Е131,2 в количестве 700-1000 кг/ч. Параллельно с ТХС в реактор водородного восстановления с помощью компрессора поз. И1 под давлением 6-8 атмосфер поступает поток возвратного и свежего водорода в количестве 60-80 кг/ч (670-900 м3/ч). Свежий водород проходит предварительную подготовку в Блоке осушки и тонкой очистки водорода в поз. А1,2.  Парогазовая смесь из реактора водородного восстановления (ТХС,ЧХК, ДХС, Н2, НCl) поступает на блок конденсации и разделения поз.Б1.


В блоке поз. Б1 происходит конденсация хлорсиланов и разделение смеси Н2, НCl. Водород возвращается  в реактор синтеза ПКК, а хлористый водород в ресивер хлористого водорода на схему синтеза ТХСЧХК.


Сконденсированная 
смесь хлорсиланов из блока поз. Б1 через емкость поз.Е19 насосом поз. Н6 поступает в ректификационную колонну поз. К4. Фракция ТХС, ДХС конденсируется в теплообменнике поз. Т3 и через фазоразделитель поз. Е11 поступает в емкость поз. Е17 и далее направляется в емкость поз. Е131,2. ЧХК (куб) из колонны поз. К4 поступает в емкость поз. Е18 и насосом поз.Н8 в количестве 1500-3000 кг/ч направляется в конвертор поз. КОН1 на гидрирование ЧХК. Орошение колонны осуществляется с помощью принудительной подачи флегмы с помощью насоса поз. Н7.


В конвертор поз. КОН.1 также подается водород в количестве 60-80 кг/ч (670-900 м3/ч).


Парогазовая смесь из конвертора КОН-1 направляется на блок конденсации и разделения поз.Б1.


После окончания цикла водородного восстановления (5-6 суток) процесс останавливают, из реактора водородного восстановления выгружают стержни  и цикл повторяют.


Предусмотрен сброс хлористого водорода на санитарную колонну поз. К413 с получением соляной кислоты. Колонна поз. К413 орошается водой по контуру емкость поз. Е417 → насос поз. Н418 → колонна поз. К413 → теплообменник поз.Т5 → емкость поз. Е417.

Расходные нормы по сырью и энергетике на 1т. ПКК для данного варианта

                                







Таблица   

	№
	Наименование
	т/ т. ПКК

	1
	Сырье
	

	1.1
	ТХС, улуч.
	6,02

	1.2
	Водород
	0.29

	1.3
	Каустик
	0.792

	1.4
	Затравочные стержни
	0.0027

	2
	Энергозатраты
	

	1.1
	Электроэнергия
	190 тыс. Квт/ч

	1.2
	Оборотная вода
	12 тыс. м3

	1.3
	Пар
	40 Гкал

	1.4
	Рассол
	6 Гкал


3.6 Обслуживающий персонал:
1. Начальник ОПУ - 1,
2. Технолог ОПУ - 1,
3. Начальник службы КИП и А - 1,
4. Энергетик  - 1,
5. Начальник смены - 5,
6. Начальник лаборатории - 1,
7. Мастер  участка вспомогательного производства - 1,
8. Аппаратчики синтеза - 11,
9. Аппаратчики перегонки - 15,

10. Аппаратчик подготовки производства - 3,

11. Персонал склада - 3,
12. Слесари-механики - 7,
13. Электрики - 7,
14. Слесаря КИП и А. - 7,
15. Секретарь - 1,
16. Уборщики производственных помещений - 2,
17. Лаборанты - 6.

4. Капитальные затраты








Пояснительная записка
4.1. Общие положения.









4.1.1. При разработке проекта организации строительства использованы следующие
документы и исходные данные:









- СНиП 3.01.01-85









- СНиП 1.04.03-85 часть 2









- проектные материалы









4.1.2. Настоящий ПОС предназначен для определения максимально допустимой продолжительности строительства.

4.1.3. Нормы устанавливают продолжительность:

- строительства объекта;

- подготовительного периода;

- монтаж оборудования, включая индивидуальные испытания;

- комплексное опробование;

- пусконаладочные работы.

4.1.4. Нормы продолжительности строительства объекта охватывают период от даты начала выполнения подготовительных работ, состав которых установлен СНиП 3.01.01-85, до даты ввода объекта в эксплуатацию.

4.1.5. Дата начала строительства объекта оформляется актом, составленным заказчиком и подрядчиком на основе первичной документации бухгалтерского учета строительной организации.

4.1.6. Нормы продолжительности строительства объектов предполагают выполнение строительно - монтажных работ основными строительными машинами в две смены, а остальных работ - в среднем в 1,5 смены.

4.1.7. Продолжительность строительства новых и расширения действующих объектов определяется в проекте организации строительства исходя из стоимости строительно-монтажных работ в соответствии с методикой, приведенной в Приложении №3 СНиП 1.04.03-85. Пусконаладочные работы входят в расчетную продолжительность  строительства.

4.2 Сроки строительства.
4.2.1. Расчетный метод определения продолжительности строительства применяется для  объектов, не имеющих прямых норм в СНиП 1.04.03-85.









4.2.2. Метод применим для объемов строительно-монтажных работ в химической промышленности:









минимально - 1 млн. руб. в ценах 1984 г.









максимально - 70 млн. руб. в ценах 1984 г.









4.2.3. Для объемов строительно-монтажных работ, не попадающих в указанный интервал, продолжительность строительства определяется справочно в результате линейной экстраполяции.









4.2.4. Расчетный метод определения продолжительности строительства "Тн" основан на функциональной зависимости её от стоимости строительно-монтажных работ "С".









Тн = А1*(С)1/2+А2,









где С - объем строительно-монтажных работ в млн. руб. в ценах 1984г.








А1, А2 - параметры уравнения, определенные по данным статистики



А1 = 4,8








А2 = 10,5








4.2.5. Период подготовительных работ определяется в пределах 15…25% от общей продолжительности строительства.








4.3 Расчет.








4.3.1. Объем строительно-монтажных работ в млн. руб. в текущих ценах согласно сводному сметному расчету, приведенному в Приложении.
Стек=
98,6352
млн. руб.






4.3.2 Объем строительно-монтажных работ в млн. руб. в ценах 1984г.
С1984=
1,3878
млн. руб.




Сводный сметный расчет стоимости строительства (ориентировочный) (затраты приведены в тысячах рублей)
Таблица 4.1.

	
	
	
	
	
	
	

	Объект: 
	ОПП ТХС ПК и ППК
	 
	 
	 
	 
	 

	Чертеж:
	 

	
	
	Составлен в ценах  
	2 кв. 2008г.
	
	

	
	
	Сметная стоимость
	657162,505
	тыс. руб.
	

	Номера сметных расчетов и смет
	Наименование глав, объектов, работ и затрат
	Сметная стоимость, тыс.руб.
	Общая сметная стоимость, тыс.руб

	
	
	строительных
работ
	монтажных
работ
	оборудования,
мебели и
инвентаря
	прочих
затрат
	

	 
	Глава 1
	 
	 
	 
	 
	 

	 
	Подготовка территории строительства
	 
	 
	 
	 
	 

	 
	 
	0
	0
	0
	0
	0

	 
	Затраты не предусмотрены
	0
	0
	0
	0
	0

	 
	Итого по главе 1
	0
	0
	0
	0
	0

	 
	Глава 2
	 
	 
	 
	 
	 

	 
	Корпус 609Ж
	 
	 
	 
	 
	 

	Служ. №2413 от 25.07.08
Служ. 29-Гм-28 от 22.07.08
доп. От 28.07.08 г.
	Монтаж оборудования
	11605,963
	26970,668
	327920,296
	 
	366496,927

	 
	Устройство фундаментов, поддонов, приведение помещений реакторной кат."А", усиление подпорной стенки 
	8200
	 
	 
	 
	8200

	 
	Установка пожаротушения
	 
	1200
	 
	 
	1200

	 
	Реконструкция лаборатории (корп.609Д)
	800
	 
	 
	 
	800

	Служ. №2413 от 25.07.08
	Монтаж электрооборудования 
	127,509
	10493,956
	24175,311
	 
	34796,776

	Служ. №473-797 
от 23.07.08
	Монтаж видеонаблюдения и охранной сигнализации
	 
	306
	714
	 
	1020

	Служ. №2413 от 25.07.08
	Создание аналитической лаборатории
	 
	 
	14864,407
	 
	14864,407

	 
	Монтаж оборудования автоматизации
	 
	1500
	13654,238
	 
	15154,238

	 
	Корпус 609Е
	 
	 
	 
	 
	 

	Служ. №29-Гм-208, п.1,4,5
	Восстановление строительных конструкций и перенос оборудования
	6600
	17300
	 
	 
	23900

	 
	Корпус 609В
	 
	 
	 
	 
	 

	Служ. №29-Гм-208, п.7
	Усиление строительных конструкций
	5500
	 
	 
	 
	5500

	 
	Итого по главе 2
	32833,472
	57770,624
	381328,252
	0
	471932,348

	 
	Глава 3
	 
	 
	 
	 
	 

	 
	Объекты подсобного и обслуживающего назначения
	 
	 
	 
	 
	 

	 
	 
	0
	0
	0
	0
	0

	 
	Затраты не предусмотрены
	0
	0
	0
	0
	0

	 
	Итого по главе 3
	0
	0
	0
	0
	0

	 
	Глава 4
	 
	 
	 
	 
	 

	 
	Объекты энергетического хозяйства
	 
	 
	 
	 
	 

	 
	 
	0
	0
	0
	0
	0

	 
	Затраты не предусмотрены
	0
	0
	0
	0
	0

	 
	Итого по главе 4
	0
	0
	0
	0
	0

	 
	Глава 5
	 
	 
	 
	 
	 

	 
	Объекты транспортного хозяйства и связи
	 
	 
	 
	 
	 

	 
	 
	0
	0
	0
	0
	0

	 
	Затраты не предусмотрены
	0
	0
	0
	0
	0

	 
	Итого по главе 5
	0
	0
	0
	0
	0

	 
	Глава 6
	 
	 
	 
	 
	 

	 
	Наружные сети и сооружения, водоснабжения,
	 
	 
	 
	 
	 

	 
	канализации, теплоснабжения
	 
	 
	 
	 
	 

	 
	 
	0
	0
	0
	0
	0

	 
	Затраты не предусмотрены
	0
	0
	0
	0
	0

	 
	Итого по главе 6
	0
	0
	0
	0
	0

	 
	Глава 7
	 
	 
	 
	 
	 

	 
	Благоустройство и озеленение территории
	 
	 
	 
	 
	 

	 
	 
	0
	0
	0
	0
	0

	 
	Затраты не предусмотрены
	0
	0
	0
	0
	0

	 
	Итого по главе 7
	0
	0
	0
	0
	0

	 
	Итого по главам 1-7
	32833,472
	57770,624
	381328,252
	0
	471932,348

	 
	Глава 8
	 
	 
	 
	 
	 

	 
	Временные здания и сооружения
	 
	 
	 
	 
	 

	ГСН 81-05-01-2001 Прил.№1, п.1.6.2
	3,3х0,8=2,64 %
	0
	0
	 
	 
	0

	 
	Затраты не предусмотрены
	0
	0
	0
	0
	0

	 
	Итого по главе 8
	0
	0
	0
	0
	0

	 
	Итого по главам 1-8
	32833,472
	57770,624
	381328,252
	0
	471932,348

	 
	Глава 9 
	 
	 
	 
	 
	 

	 
	Прочие работы и затраты
	 
	 
	 
	 
	 

	ГСН 81-0502-2001  к=1,05
	Дополнительные затраты при производстве СМР в зимнее время (3,5%*1,05=3,68%)
	1208,272
	2125,959
	 
	 
	3334,231

	 
	Итого по главе 9
	1208,272
	2125,959
	 
	0,000
	3334,231

	 
	Итого по главам 1-9
	34041,744
	59896,583
	381328,252
	0,000
	475266,579

	 
	Глава 10
	 
	 
	 
	 
	 

	 
	Содержание дирекции (технического надзора) строящегося предприятия
	 
	 
	 
	 
	 

	Приказ Фед.агенства №36 от 15.02.2005
	Технический надзор 1,1% от суммы по главам 1-9
	 
	 
	 
	5227,932
	5227,932

	 
	Итого по главе 10
	 
	 
	 
	5227,932
	5227,932

	 
	Глава 11
	 
	 
	 
	 
	 

	 
	Подготовка эксплуатационных кадров
	 
	 
	 
	 
	 

	 
	 
	0
	0
	0
	0
	0

	 
	Затраты не предусмотрены
	0
	0
	0
	0
	0

	 
	Итого по главе 11
	0
	0
	0
	0
	0

	 
	Глава 12
	 
	 
	 
	 
	 

	 
	Проектные и изыскательские работы, авторский надзор
	 
	 
	 
	 
	 

	 
	Проектные работы 10% от суммы по главам 1-9
	 
	 
	 
	47526,658
	47526,658

	МДС 81-35.2004  п.4,91
	Авторский надзор 0,2 % от суммы по главам 1-9
	 
	 
	 
	950,533
	950,533

	 
	Экспертиза проекта 
	 
	 
	 
	1425,800
	1425,800

	 
	Итого по главе 12
	 
	 
	 
	49902,991
	49902,991

	 
	Итого по главам 1-12
	34041,744
	59896,583
	381328,252
	55130,923
	530397,502

	МДС 81-35.2004  п.4,96
	Резерв средств на непредвиденные работы и затраты (5% )
	1702,087
	2994,829
	19066,413
	2756,546
	26519,875

	 
	Всего по сводному сметному расчету 
	35743,831
	62891,412
	400394,665
	57887,469
	556917,377

	 
	С учетом НДС 18%
	 
	 
	 
	 
	657162,505


Цены на оборудование ОПУ.

Таблица 4.2      

	Производство ТХС

	ЭКСПЛИКАЦИЯ ОБОРУДОВАНИЯ

	№ п/п
	№ поз.
	Обозначение
	Наименование
	кол
	Материал
	срок изгот.

мес.
	изготовитель
	цена за ед.(тыс. руб.)

	1
	Сущ.25
	Гидролизер
	V=6,3 м3, D=1800 мм
	2
	Ст.угл. эмаль
	4,5
	фаундлер
	6000

	2
	Т11,2
	Теплообменник
	F=75 м2
	2
	09Г2С
	4,5


	бормаш
	550

	3
	Т2
	Теплообменник
	F=73 м2
	1
	17ГС
	4,5
	бормаш
	550

	4
	+
	Емкость
	V=63 м3
	3
	09Г2С
	4,5
	бормаш
	1245

	5
	К3512
	Колонна рект.
	D=1200 мм, Nт=64 шт
	1
	09Г2С
	4,5
	бормаш
	7000

	6
	Е8
	Емкость
	V=6,3 м3
	1
	09Г2С
	4,5
	бормаш
	360

	7
	Е7, Е9, Е10, Е11
	Емкость
	V=1 м3
	4
	Сталь 3
	4,5
	бормаш
	160

	8
	Е17
	Емкость аварийн
	V=63 м3
	1
	 
	4,5
	бормаш
	1245

	9
	Е16
	Емкость
	V=6,3 м3
	 
	09Г2С
	4,5
	бормаш
	360

	10
	Н121-4, Н131-2
	Емкость
	V=63 м3
	6
	12Х18Н10Т
	4,5
	бормаш
	3950

	11
	 
	Емкость, авар.
	V=100 м3
	1
	09Г2С
	4,5
	бормаш
	4300

	12
	Н1-Н8
	Насос
	БЕН (герм)
	16
	12Х18Н10Т
	4,5
	бормаш
	400

	13
	Е14, Е15
	Емкость
	V=3,2 м3
	2
	09Г2С
	4,5
	бормаш
	270

	14
	 
	Насос
	Q=5 м3/ч
	3
	чугун
	1,5
	ливны
	25

	15
	Б1
	CDI блок
	Произв. 5000  м3/ч
	1
	 
	 
	 
	0

	16
	Р1,2
	Реактор ПК
	Произв. 120 т/г
	2
	 
	 10
	 
	0

	17
	Кон. 1
	Конвертор
	 
	1
	 
	 18
	 
	0

	18
	К4
	Колонна  
	 D=800 мм, Nт=40
	1
	09Г2С
	4,5
	моршанскхиммаш
	5000

	19
	Т31,2
	Конденсатор
	F=50 м2
	2
	09Г2С
	4,5
	бормаш
	450

	20
	Т4
	Кипятильник
	F=60 м2
	1
	 
	4,5
	бормаш
	550

	21
	 
	Холодильник -60С
	F=130 м2
	1
	09Г2С
	4,5
	бормаш
	850

	22
	 
	Буфер водорода
	V=50 м3
	2
	 
	4,5
	бормаш
	1200

	23
	 
	Компрессор HCl
	800-1200  м3/ч P>5 bar
	 
	 
	8
	борец
	11000

	24
	И1
	Компрессор H2
	600-900 м3/ч P=16 bar
	 
	 
	8
	пензкомпрессор
	15000

	25
	 
	Градирня
	Q =600  м3/ч
	1
	 
	4,5
	тмин
	3600

	26
	 
	Емкость под воду
	V=100 м3
	1
	 
	4,5
	бормаш
	4300

	27
	 
	Насос
	Q =600  м3/ч
	2
	 
	4,5
	молдовгидромаш
	350

	28
	Т5
	Графит. теплообменник
	F=52 м2
	3
	 
	4,5
	росграфит
	2308

	29
	 
	Графит. теплообменник
	F=270 м2
	1
	 
	4,5
	росграфит
	5500

	30
	 
	Емкость
	V=6,3 м3
	2
	 
	4,5
	бормаш
	360

	31
	 
	кабель силовой
	АОСБ-35 3х120
	2000 м
	 
	4,5
	москабель
	4000

	32
	 
	трансформатор силовой
	ТД-10000/35
	2
	 
	6
	тольятинский трансформатор
	11000

	33
	 
	вакуумный выключатель
	ВБЭК-35-25/630
	2
	 
	4,5
	ИЗВА
	350

	34
	 
	выключатель вакуумный
	ВВ/TELL-10-630
	7
	 
	4,5
	ИЗВА
	400

	35
	 
	комплектное распределительное устройство
	КРУ 10кВ
	1
	 
	4,5
	ИЗВА
	600

	36
	 
	кабель силовой 
	ААШВ 3х185
	1000
	 
	4,5
	москабель
	750

	37
	 
	разъединитель
	 РP3-35-1000
	2
	 
	4,5
	зао энергия
	50

	38
	 
	приточка 
	17000м3/час
	8
	 
	4,5
	глазовский машиностоительный
	50

	39
	 
	приточка (ВЗИ)
	17000м3/час
	8
	 
	4,5
	 
	60
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