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【 部 門 区 分 】 第 ３ 部 門 第 １ 区 分
【 発 行 日 】 令 和 4 年 2 月 1 8 日 ( 2 0 2 2 . 2 . 1 8 )
　
【 国 際 公 開 番 号 】 W O 2 0 1 9 / 1 6 3 9 9 2
【 出 願 番 号 】 特 願 2 0 2 0 - 5 0 1 0 8 6 ( P 2 0 2 0 - 5 0 1 0 8 6 )
【 国 際 特 許 分 類 】
   Ｃ ０ １ Ｂ 3 3 / 1 4 2 ( 2 0 0 6 . 0 1 )
   Ｂ ８ ２ Ｙ 4 0 / 0 0 ( 2 0 1 1 . 0 1 )
【 Ｆ Ｉ 】
　 Ｃ ０ １ Ｂ 3 3 / 1 4 2 　 　 　 　 　 　 　
　 Ｂ ８ ２ Ｙ 4 0 / 0 0 　 　 　 　 　 　 　
　
【 手 続 補 正 書 】
【 提 出 日 】 令 和 4 年 2 月 9 日 ( 2 0 2 2 . 2 . 9 )
【 手 続 補 正 １ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 特 許 請 求 の 範 囲
【 補 正 対 象 項 目 名 】 全 文
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 特 許 請 求 の 範 囲 】
【 請 求 項 １ 】
下 記 （ ａ ） お よ び （ ｂ ） の 工 程 を 含 む シ リ カ ゾ ル の 製 造 方 法 で あ っ て 、 該 シ リ カ ゾ ル の 動  
的 光 散 乱 法 に よ る 平 均 粒 子 径 （ Ｄ Ｌ ｎ ｍ ） と 窒 素 ガ ス 吸 着 法 に よ る 一 次 粒 子 径 （ Ｄ Ｂ ｎ ｍ  
） と の 比 Ｄ Ｌ ／ Ｄ Ｂ が ２ ． ５ 以 上 で あ り 、 該 Ｄ Ｌ は ３ ０ ｎ ｍ 乃 至 ３ ０ ０ ｎ ｍ で あ り 、 か つ  
、 電 子 顕 微 鏡 観 察 に よ る ５ ０ ｎ ｍ 乃 至 １ ０ ０ ０ ｎ ｍ の 範 囲 内 の 長 さ の 粒 子 長 を 有 す る 、 細  
長 い 形 状 の 非 晶 質 コ ロ イ ダ ル シ リ カ 粒 子 が 液 状 媒 体 に 分 散 し て な る Ｓ ｉ Ｏ ２ 濃 度 が ６ 質 量  
％ 乃 至 ３ ０ 質 量 ％ の シ リ カ ゾ ル の 製 造 方 法 ；
（ ａ ） 工 程 ： Ｓ ｉ Ｏ ２ 濃 度 が １ 質 量 ％ 乃 至 ３ ０ 質 量 ％ で あ り 、 か つ 、 ｐ Ｈ が ２ 乃 至 ５ で あ  
る 原 料 と な る シ リ カ ゾ ル に 、 Ｓ ｉ Ｏ ２ に 対 し て 質 量 比 ０ ． ５ ％ 乃 至 １ ． ９ ％ と な る 量 の 無  
機 酸 、 有 機 酸 、 及 び そ の ア ン モ ニ ウ ム 塩 か ら な る 群 よ り 選 ば れ る 少 な く と も １ 種 の ア ニ オ  
ン 源 と な る 化 合 物 と 、 ア ン モ ニ ア と を 加 え る 事 と を 含 む 原 料 液 を 作 製 す る 工 程 、
（ ｂ ） 工 程 ： （ ａ ） 工 程 に よ り 得 ら れ た 原 料 液 を ８ ０ ℃ 乃 至 ２ ０ ０ ℃ で ０ ． ５ 時 間 乃 至 ２  
０ 時 間 加 熱 し て 、 シ リ カ ゾ ル を 製 造 す る 工 程 。
【 請 求 項 ２ 】
（ ａ ） 工 程 に 用 い る 原 料 と な る シ リ カ ゾ ル は 、 活 性 珪 酸 の コ ロ イ ド 水 溶 液 が Ｓ ｉ Ｏ ２ ／ Ｍ
２ Ｏ モ ル 比 （ た だ し Ｍ は ナ ト リ ウ ム 又 は カ リ ウ ム を 表 す 。 ） １ 乃 至 ４ ． ５ の 珪 酸 ア ル カ リ  
水 溶 液 を 、 強 酸 型 陽 イ オ ン 交 換 樹 脂 、 又 は 強 酸 型 陽 イ オ ン 交 換 樹 脂 及 び 強 塩 基 型 陰 イ オ ン  
交 換 樹 脂 に 接 触 さ せ る 事 に よ り 得 ら れ た 活 性 珪 酸 の コ ロ イ ド 水 溶 液 か ら 製 造 さ れ た も の で  
あ る 請 求 項 １ に 記 載 の シ リ カ ゾ ル の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ３ 】
（ ａ ） 工 程 に 用 い る 原 料 と な る シ リ カ ゾ ル は 、 活 性 珪 酸 の コ ロ イ ド 水 溶 液 が 、 前 記 珪 酸 ア  
ル カ リ 水 溶 液 に 更 に 強 酸 を 加 え て １ ℃ 乃 至 ９ ８ ℃ の 温 度 で 処 理 し た 後 に 、 該 処 理 し た 水 溶  
液 を 強 酸 型 陽 イ オ ン 交 換 樹 脂 、 又 は 強 酸 型 陽 イ オ ン 交 換 樹 脂 及 び 強 塩 基 型 陰 イ オ ン 交 換 樹  
脂 に 接 触 さ せ る 事 に よ り 得 ら れ た 活 性 珪 酸 の コ ロ イ ド 水 溶 液 か ら 製 造 さ れ た も の で あ る 請  
求 項 ２ に 記 載 の シ リ カ ゾ ル の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ４ 】
（ ａ ） 工 程 に 用 い る 原 料 と な る シ リ カ ゾ ル は 、 活 性 珪 酸 の コ ロ イ ド 水 溶 液 が 、 前 記 珪 酸 ア  
ル カ リ 水 溶 液 又 は 前 記 処 理 し た 水 溶 液 を 、 強 酸 型 陽 イ オ ン 交 換 樹 脂 、 又 は 強 酸 型 陽 イ オ ン  
交 換 樹 脂 及 び 強 塩 基 型 陰 イ オ ン 交 換 樹 脂 に 接 触 す る 前 又 は 後 に 更 に カ ル ボ ン 酸 型 キ レ ー
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ト 樹 脂 、 水 酸 基 型 キ レ ー ト 樹 脂 、 及 び ／ 又 は ア ミ ン 型 キ レ ー ト 樹 脂 に 接 触 さ せ る 事 に よ り  
得 ら れ た 活 性 珪 酸 の コ ロ イ ド 水 溶 液 か ら 製 造 さ れ た も の で あ る 請 求 項 ２ 又 は 請 求 項 ３ に 記  
載 の シ リ カ ゾ ル の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ５ 】
（ ａ ） 工 程 に 使 用 す る ア ニ オ ン 源 と な る 化 合 物 が 、 硝 酸 、 硫 酸 、 リ ン 酸 、 ホ ウ 酸 、 フ ッ 化  
水 素 酸 、 塩 酸 、 酢 酸 、 ギ 酸 、 シ ュ ウ 酸 、 ク エ ン 酸 、 乳 酸 、 リ ン ゴ 酸 、 グ ル コ ン 酸 、 酒 石 酸  
、 エ チ レ ン ジ ア ミ ン 四 酢 酸 （ Ｅ Ｄ Ｔ Ａ ） 、 ジ エ チ レ ン ト リ ア ミ ン 五 酢 酸 （ Ｄ Ｔ Ｐ Ａ ） 、 及  
び そ れ ら の ア ン モ ニ ウ ム 塩 か ら な る 群 よ り 選 ば れ た 少 な く と も １ 種 の ア ニ オ ン 源 と な る 化  
合 物 で あ る 請 求 項 １ 乃 至 請 求 項 ４ の い ず れ か １ 項 に 記 載 の シ リ カ ゾ ル の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ６ 】
（ ａ ） 工 程 に 用 い る 原 料 と な る シ リ カ ゾ ル の コ ロ イ ド 粒 子 の 一 次 粒 子 径 （ Ｄ Ｂ ま た は Ｄ Ｓ
ｎ ｍ ） が ５ ｎ ｍ 乃 至 ５ ０ ｎ ｍ で あ る 請 求 項 １ 乃 至 請 求 項 ５ の 何 れ か １ 項 に 記 載 の シ リ カ ゾ  
ル の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 ７ 】
（ ａ ） 工 程 で 加 え ら れ る ア ン モ ニ ア が 、 ア ン モ ニ ア ガ ス 又 は ア ン モ ニ ア 水 溶 液 の 形 態 で 加  
え ら れ る も の で あ る 、 請 求 項 １ 乃 至 請 求 項 ６ の 何 れ か １ 項 に 記 載 の シ リ カ ゾ ル の 製 造 方 法  
。
【 請 求 項 ８ 】
（ ａ ） 工 程 が 原 料 と な る シ リ カ ゾ ル に 上 記 ア ニ オ ン 源 と な る 化 合 物 を 加 え 、 そ の 後 に 前 記  
ア ン モ ニ ア を 加 え る 工 程 を 含 む 請 求 項 １ 乃 至 請 求 項 ７ の 何 れ か １ 項 に 記 載 の シ リ カ ゾ ル の  
製 造 方 法 。
【 請 求 項 ９ 】
（ ａ ） 工 程 が 原 料 と な る シ リ カ ゾ ル に 前 記 ア ン モ ニ ア を 加 え 、 そ の 後 に 前 記 ア ニ オ ン 源 と  
な る 化 合 物 を 加 え 、 そ の 後 に 前 記 ア ン モ ニ ア を 加 え る 工 程 を 含 む 請 求 項 １ 乃 至 請 求 項 ７ の  
何 れ か １ 項 に 記 載 の シ リ カ ゾ ル の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 １ ０ 】
（ ａ ） 工 程 で 得 ら れ る 原 料 液 の ｐ Ｈ が ８ 乃 至 １ ２ で あ る 請 求 項 １ 乃 至 請 求 項 ９ の 何 れ か １  
項 に 記 載 の シ リ カ ゾ ル の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 １ １ 】
（ ｂ ） 工 程 に お け る 原 料 液 の 加 熱 は 、 オ ー ト ク レ ー ブ 装 置 内 で 原 料 液 を １ ０ ０ ℃ 乃 至 １ ８  
０ ℃ で 加 熱 す る 方 法 に よ り な さ れ る 請 求 項 １ 乃 至 請 求 項 １ ０ の 何 れ か １ 項 に 記 載 の シ リ カ  
ゾ ル の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 １ ２ 】
（ ｂ ） 工 程 で 得 ら れ た シ リ カ ゾ ル を 強 酸 性 イ オ ン 交 換 樹 脂 及 び ／ 又 は 強 塩 基 性 イ オ ン 交 換  
樹 脂 に 接 触 さ せ る 工 程 を 更 に 含 む 請 求 項 １ 乃 至 請 求 項 １ １ の 何 れ か １ 項 に 記 載 の シ リ カ ゾ  
ル の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 １ ３ 】
（ ｂ ） 工 程 で 得 ら れ た シ リ カ ゾ ル を 、 強 酸 性 イ オ ン 交 換 樹 脂 及 び ／ 又 は 強 塩 基 性 イ オ ン 交  
換 樹 脂 に 接 触 さ せ る 前 又 は 後 に 、 カ ル ボ ン 酸 型 キ レ ー ト 樹 脂 、 水 酸 基 型 キ レ ー ト 樹 脂 、 及  
び ／ 又 は ア ミ ン 型 キ レ ー ト 樹 脂 と 接 触 さ せ る 工 程 を 更 に 含 む 請 求 項 １ ２ に 記 載 の シ リ カ ゾ  
ル の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 １ ４ 】
得 ら れ た シ リ カ ゾ ル の 水 性 媒 体 を 有 機 媒 体 に 溶 媒 置 換 す る 工 程 を 更 に 有 す る 、 請 求 項 １ 乃  
至 請 求 項 １ ３ の 何 れ か １ 項 に 記 載 の シ リ カ ゾ ル の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 １ ５ 】
前 記 シ リ カ ゾ ル に お い て 、 Ｓ ｉ Ｏ ２ に 対 す る Ｃ ａ 及 び Ｍ ｇ の 質 量 比 が そ れ ぞ れ ０ ． ０ １ ｐ  
ｐ ｍ 乃 至 ５ ０ ｐ ｐ ｍ で あ る 請 求 項 １ 乃 至 請 求 項 １ ４ の 何 れ か １ 項 に 記 載 の シ リ カ ゾ ル の 製  
造 方 法 。
【 請 求 項 １ ６ 】
前 記 シ リ カ ゾ ル に お い て 、 Ｓ ｉ Ｏ ２ に 対 す る Ｎ ａ の 質 量 比 が ０ ． １ ｐ ｐ ｍ 乃 至 ５ ０ ｐ ｐ
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ｍ 及 び Ｋ の 質 量 比 が ０ ． １ ｐ ｐ ｍ 乃 至 ５ ０ ｐ ｐ ｍ で あ る 請 求 項 １ 乃 至 請 求 項 １ ５ の 何 れ か  
１ 項 に 記 載 の シ リ カ ゾ ル の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 １ ７ 】
前 記 非 晶 質 コ ロ イ ダ ル シ リ カ 粒 子 は 、 動 的 光 散 乱 法 に よ る 平 均 粒 子 径 （ Ｄ Ｌ ｎ ｍ ） と 窒 素  
ガ ス 吸 着 法 に よ る 一 次 粒 子 径 （ Ｄ Ｂ ｎ ｍ ） と の 比 Ｄ Ｌ ／ Ｄ Ｂ が ３ 乃 至 ３ ０ で あ る 請 求 項 １  
乃 至 請 求 項 １ ６ の 何 れ か １ 項 に 記 載 の シ リ カ ゾ ル の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 １ ８ 】
前 記 シ リ カ ゾ ル が 、 酸 性 シ リ カ ゾ ル 又 は ア ン モ ニ ア 型 ア ル カ リ 性 シ リ カ ゾ ル で あ る 請 求 項  
１ 乃 至 請 求 項 １ ７ の 何 れ か １ 項 に 記 載 の シ リ カ ゾ ル の 製 造 方 法 。
【 手 続 補 正 ２ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ １ １
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ １ １ 】
す な わ ち 本 発 明 は 、 第 １ 観 点 と し て 、 下 記 （ ａ ） お よ び （ ｂ ） の 工 程 を 含 む シ リ カ ゾ ル の  
製 造 方 法 で あ っ て 、 該 シ リ カ ゾ ル の 動 的 光 散 乱 法 に よ る 平 均 粒 子 径 （ Ｄ Ｌ ｎ ｍ ） と 窒 素 ガ  
ス 吸 着 法 に よ る 一 次 粒 子 径 （ Ｄ Ｂ ｎ ｍ ） と の 比 Ｄ Ｌ ／ Ｄ Ｂ が ２ ． ５ 以 上 で あ り 、 該 Ｄ Ｌ は  
３ ０ ｎ ｍ 乃 至 ３ ０ ０ ｎ ｍ で あ り 、 か つ 、 電 子 顕 微 鏡 観 察 に よ る ５ ０ ｎ ｍ 乃 至 １ ０ ０ ０ ｎ ｍ  
の 範 囲 内 の 長 さ の 粒 子 長 を 有 す る 、 細 長 い 形 状 の 非 晶 質 コ ロ イ ダ ル シ リ カ 粒 子 が 液 状 媒 体  
に 分 散 し て な る Ｓ ｉ Ｏ ２ 濃 度 が ６ 質 量 ％ 乃 至 ３ ０ 質 量 ％ の シ リ カ ゾ ル の 製 造 方 法 に 関 す る  
；
（ ａ ） 工 程 ： Ｓ ｉ Ｏ ２ 濃 度 が １ 質 量 ％ 乃 至 ３ ０ 質 量 ％ で あ り 、 か つ 、 ｐ Ｈ が ２ 乃 至 ５ で あ  
る 原 料 と な る シ リ カ ゾ ル に 、 Ｓ ｉ Ｏ ２ に 対 し て 質 量 比 ０ ． ５ ％ 乃 至 １ ． ９ ％ と な る 量 の 無  
機 酸 、 有 機 酸 、 及 び そ の ア ン モ ニ ウ ム 塩 か ら な る 群 よ り 選 ば れ る 少 な く と も １ 種 の ア ニ オ  
ン 源 と な る 化 合 物 と 、 ア ン モ ニ ア と を 加 え る 事 と を 含 む 原 料 液 を 作 製 す る 工 程 、
（ ｂ ） 工 程 ： （ ａ ） 工 程 に よ り 得 ら れ た 原 料 液 を ８ ０ ℃ 乃 至 ２ ０ ０ ℃ で ０ ． ５ 時 間 乃 至 ２  
０ 時 間 加 熱 し て 、 シ リ カ ゾ ル を 製 造 す る 工 程 。
第 ２ 観 点 と し て 、 （ ａ ） 工 程 に 用 い る 原 料 と な る シ リ カ ゾ ル は 、 活 性 珪 酸 の コ ロ イ ド 水 溶  
液 が Ｓ ｉ Ｏ ２ ／ Ｍ ２ Ｏ モ ル 比 （ た だ し Ｍ は ナ ト リ ウ ム 又 は カ リ ウ ム を 表 す 。 ） １ 乃 至 ４ ．  
５ の 珪 酸 ア ル カ リ 水 溶 液 を 、 強 酸 型 陽 イ オ ン 交 換 樹 脂 、 又 は 強 酸 型 陽 イ オ ン 交 換 樹 脂 及 び  
強 塩 基 型 陰 イ オ ン 交 換 樹 脂 に 接 触 さ せ る 事 に よ り 得 ら れ た 活 性 珪 酸 の コ ロ イ ド 水 溶 液 か ら  
製 造 さ れ た も の で あ る 第 １ 観 点 に 記 載 の シ リ カ ゾ ル の 製 造 方 法 に 関 す る 。
第 ３ 観 点 と し て 、 （ ａ ） 工 程 に 用 い る 原 料 と な る シ リ カ ゾ ル は 、 活 性 珪 酸 の コ ロ イ ド 水 溶  
液 が 、 上 記 珪 酸 ア ル カ リ 水 溶 液 に 更 に 強 酸 を 加 え て １ ℃ 乃 至 ９ ８ ℃ の 温 度 で 処 理 し た 後 に  
、 該 処 理 し た 水 溶 液 を 強 酸 型 陽 イ オ ン 交 換 樹 脂 、 又 は 強 酸 型 陽 イ オ ン 交 換 樹 脂 及 び 強 塩 基  
型 陰 イ オ ン 交 換 樹 脂 に 接 触 さ せ る 事 に よ り 得 ら れ た 活 性 珪 酸 の コ ロ イ ド 水 溶 液 か ら 製 造 さ  
れ た も の で あ る 第 ２ 観 点 に 記 載 の シ リ カ ゾ ル の 製 造 方 法 に 関 す る 。
第 ４ 観 点 と し て 、 （ ａ ） 工 程 に 用 い る 原 料 と な る シ リ カ ゾ ル は 、 活 性 珪 酸 の コ ロ イ ド 水 溶  
液 が 、 上 記 珪 酸 ア ル カ リ 水 溶 液 又 は 前 記 処 理 し た 水 溶 液 を 、 強 酸 型 陽 イ オ ン 交 換 樹 脂 、 又  
は 強 酸 型 陽 イ オ ン 交 換 樹 脂 及 び 強 塩 基 型 陰 イ オ ン 交 換 樹 脂 に 接 触 す る 前 又 は 後 に 更 に カ ル  
ボ ン 酸 型 キ レ ー ト 樹 脂 、 水 酸 基 型 キ レ ー ト 樹 脂 、 及 び ／ 又 は ア ミ ン 型 キ レ ー ト 樹 脂 に 接 触  
さ せ る 事 に よ り 得 ら れ た 活 性 珪 酸 の コ ロ イ ド 水 溶 液 か ら 製 造 さ れ た も の で あ る 第 ２ 観 点 又  
は 第 ３ 観 点 に 記 載 の シ リ カ ゾ ル の 製 造 方 法 に 関 す る 。
第 ５ 観 点 と し て 、 （ ａ ） 工 程 に 使 用 す る ア ニ オ ン 源 と な る 化 合 物 が 、 硝 酸 、 硫 酸 、 リ ン 酸  
、 ホ ウ 酸 、 フ ッ 化 水 素 酸 、 塩 酸 、 酢 酸 、 ギ 酸 、 シ ュ ウ 酸 、 ク エ ン 酸 、 乳 酸 、 リ ン ゴ 酸 、 グ  
ル コ ン 酸 、 酒 石 酸 、 エ チ レ ン ジ ア ミ ン 四 酢 酸 （ Ｅ Ｄ Ｔ Ａ ） 、 ジ エ チ レ ン ト リ ア ミ ン 五 酢 酸  
（ Ｄ Ｔ Ｐ Ａ ） 、 及 び そ れ ら の ア ン モ ニ ウ ム 塩 か ら な る 群 よ り 選 ば れ た 少 な く と も １ 種 の ア  
ニ オ ン 源 と な る 化 合 物 で あ る 第 １ 観 点 乃 至 第 ４ 観 点 の い ず れ か 一 に 記 載 の シ リ カ ゾ ル の 製  
造 方 法 に 関 す る 。
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第 ６ 観 点 と し て 、 （ ａ ） 工 程 に 用 い る 原 料 と な る シ リ カ ゾ ル の コ ロ イ ド 粒 子 の 一 次 粒 子 径  
（ Ｄ Ｂ ま た は Ｄ Ｓ ｎ ｍ ） が ５ ｎ ｍ 乃 至 ５ ０ ｎ ｍ で あ る 第 １ 観 点 乃 至 第 ５ 観 点 の 何 れ か 一 に  
記 載 の シ リ カ ゾ ル の 製 造 方 法 に 関 す る 。
第 ７ 観 点 と し て 、 （ ａ ） 工 程 で 加 え ら れ る ア ン モ ニ ア が 、 ア ン モ ニ ア ガ ス 又 は ア ン モ ニ ア  
水 溶 液 の 形 態 で 加 え ら れ る も の で あ る 、 第 １ 観 点 乃 至 第 ６ 観 点 の 何 れ か 一 に 記 載 の シ リ カ  
ゾ ル の 製 造 方 法 に 関 す る 。
第 ８ 観 点 と し て 、 （ ａ ） 工 程 が 原 料 と な る シ リ カ ゾ ル に 上 記 ア ニ オ ン 源 と な る 化 合 物 を 加  
え 、 そ の 後 に 上 記 ア ン モ ニ ア を 加 え る 工 程 を 含 む 第 １ 観 点 乃 至 第 ７ 観 点 の 何 れ か 一 に 記 載  
の シ リ カ ゾ ル の 製 造 方 法 に 関 す る 。
第 ９ 観 点 と し て 、 （ ａ ） 工 程 が 原 料 と な る シ リ カ ゾ ル に 上 記 ア ン モ ニ ア を 加 え 、 そ の 後 に  
上 記 ア ニ オ ン 源 と な る 化 合 物 を 加 え 、 そ の 後 に 上 記 ア ン モ ニ ア を 加 え る 工 程 を 含 む 第 １ 観  
点 乃 至 第 ７ 観 点 の 何 れ か 一 に 記 載 の シ リ カ ゾ ル の 製 造 方 法 に 関 す る 。
第 １ ０ 観 点 と し て 、 （ ａ ） 工 程 で 得 ら れ る 原 料 液 の ｐ Ｈ が ８ 乃 至 １ ２ で あ る 第 １ 観 点 乃 至  
第 ９ 観 点 の 何 れ か 一 に 記 載 の シ リ カ ゾ ル の 製 造 方 法 に 関 す る 。
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