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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　３０～７０ｗｔ％のシリカ及び７０～３０ｗｔ％のアルミナを含むシリカ－アルミナ組
成物の調製方法であって、
（ａ）硫酸アルミニウムを含み、１．０～６．５の範囲のｐＨを有する水性混合物を調製
するステップと、
（ｂ）アルカリ金属アルミン酸塩を、ステップ（ａ）で得られた混合物に添加して前記混
合物のｐＨを７．１～１２の範囲内に増大させるステップと、
（ｃ）硫酸アルミニウムを、ステップ（ｂ）で得られた混合物に添加して前記混合物のｐ
Ｈを１．５～６．５の範囲内に低下させるステップと、
（ｄ）アルカリ金属ケイ酸塩を、ステップ（ｃ）で得られた混合物に添加して前記混合物
のｐＨを６．５～１１の範囲内に増大させるステップと、
を含み、前記調製方法の最終ステップが、
　（ｖ）硫酸アルミニウムを、ステップ（ａ）～（ｄ）を含む方法で得られた混合物に添
加して前記混合物のｐＨを２～８の範囲内に低下させるステップと、
　（ｗ）アルカリ金属ケイ酸塩を、ステップ（ｖ）で得られた混合物に添加して前記混合
物のｐＨを増大させるステップと、
　（ｘ）ステップ（ｗ）で得られた混合物に、（ｉ）前記混合物のｐＨを７．８～１２に
変化させるためのアルカリ金属アルミン酸塩、及び（ｉｉ）前記混合物のｐＨを１．５～
７．７の範囲内に変化させるための硫酸アルミニウムを添加するステップであって、ステ
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ップ（ｉ）がステップ（ｉｉ）に先行しても後続してもよいステップと、
　（ｙ）ステップ（ｘ）で得られた混合物を７．５～１２のｐＨを有するアルカリ溶液で
処理するステップと、
　（ｚ）ステップ（ｙ）で得られた混合物から沈澱固体を回収して、３０～７０ｗｔ％の
シリカ及び７０～３０ｗｔ％のアルミナを含むシリカ－アルミナ組成物を得るステップで
ある、
前記調製方法。
【請求項２】
　前記調製方法が、
（ｅ）硫酸アルミニウムを、ステップ（ｄ）で得られた混合物に添加して前記混合物のｐ
Ｈを１．５～７．０の範囲内に低下させるステップと、
（ｆ）アルカリ金属アルミン酸塩を、ステップ（ｅ）で得られた混合物に添加して前記混
合物のｐＨを７．５～１２の範囲内に増大させるステップと、
をさらに含む、請求項１に記載の方法。
【請求項３】
　前記アルカリ金属アルミン酸塩がアルミン酸ナトリウムである、請求項１又は２に記載
の方法。
【請求項４】
　前記アルカリ金属ケイ酸塩がケイ酸ナトリウムである、請求項１から３までのいずれか
一項に記載の方法。
【請求項５】
　ステップ（ｚ）が、回収された沈澱固体を、洗浄及び／又はイオン交換に付すステップ
をさらに含む、請求項１から４までのいずれか一項に記載の方法。
【請求項６】
　ステップ（ｚ）で得られた前記シリカ－アルミナ組成物を、乾燥及び／又は焼成するス
テップをさらに含む、請求項１から５までのいずれか一項に記載の方法。
【請求項７】
　ステップ（ｚ）で得られた前記シリカ－アルミナ組成物を噴霧乾燥するステップを含む
、請求項６に記載の方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、３０～７０ｗｔ％のシリカ及び７０～３０ｗｔ％のアルミナを含むシリカ－
アルミナ組成物を調製する方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　シリカ－アルミナ組成物を調製する方法は当技術分野において周知である。特に望まし
い方法は、反応混合物のｐＨを変化させ、それによってシリカ及びアルミナを沈澱させる
ことによって、単一の容器中で非晶質シリカ－アルミナを製造できるようにする、いわゆ
るｐＨスイング調製法である。ｐＨスイング調製方法の欠点は、得られるシリカ－アルミ
ナの表面積が比較的小さい、すなわち、３００ｍ２／グラムよりはるかに小さい傾向があ
るという点である。
【０００３】
　非晶質シリカアルミナは、５００℃超などの高温に暴露される構造物において又はシス
テムの成分としてなどのある範囲の工業的用途を有する。
【０００４】
　非晶質シリカアルミナを調製するためのｐＨスイング法は、ＷＯ－Ａ－２００９／０２
９５８０に記載されている。得られる非晶質シリカアルミナは２２５～３２５ｍ２／ｇの
表面積を有すると記載されている。得られる組成物についてのさらなる情報はＷＯ－Ａ－
２００９／０２９５７９に示されており、その得られる組成物は、３５０Å超の孔径を有
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する細孔において、５１％超、より具体的には５４％超の細孔容積を有すると記載されて
いる。上限は９０％未満又は８０％未満、さらには７０％未満である。
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００５】
　本発明の目的は、高い表面積を有し、同時にＷＯ－Ａ－２００９／０２９５８０の方法
で調製されたシリカ－アルミナの有益な高いマクロ多孔性を更に有するシリカ－アルミナ
組成物を調製することである。
【０００６】
　ここで、本発明の方法は、３０～７０ｗｔ％のシリカ及び７０～３０ｗｔ％のアルミナ
を含むシリカ－アルミナ組成物の調製方法であって、
（ａ）硫酸アルミニウムを含み、１．０～６．５の範囲のｐＨを有する水性混合物を調製
するステップと、
（ｂ）アルカリ金属アルミン酸塩を、ステップ（ａ）で得られた混合物に添加してその混
合物のｐＨを７．１～１２の範囲内に増大させるステップと、
（ｃ）硫酸アルミニウムを、ステップ（ｂ）で得られた混合物に添加してその混合物のｐ
Ｈを１．５～６．５の範囲内に低下させるステップと、
（ｄ）アルカリ金属ケイ酸塩を、ステップ（ｃ）で得られた混合物に添加してその混合物
のｐＨを６．５～１１の範囲内に増大させるステップを含み、
前記調製方法の最終ステップが、
　（ｖ）硫酸アルミニウムを、ステップ（ａ）～（ｄ）を含む方法で得られた混合物に添
加してその混合物のｐＨを２～８の範囲内に低下させるステップと、
　（ｗ）アルカリ金属ケイ酸塩を、ステップ（ｖ）で得られた混合物に添加してその混合
物のｐＨを増大させるステップと、
　（ｘ）ステップ（ｗ）で得られた混合物に、（ｉ）その混合物のｐＨを７．８～１２に
変化させるためのアルカリ金属アルミン酸塩、及び（ｉｉ）その混合物のｐＨを１．５～
７．７の範囲内に変化させるための硫酸アルミニウムを添加するステップであって、ステ
ップ（ｉ）がステップ（ｉｉ）に先行しても、それに後続してもよいステップと、
　（ｙ）ステップ（ｘ）で得られた混合物を７．５～１２のｐＨを有するアルカリ溶液で
処理するステップと、
　（ｚ）ステップ（ｙ）で得られた混合物から沈澱固体を回収して、３０～７０ｗｔ％の
シリカ及び７０～３０ｗｔ％のアルミナを含むシリカ－アルミナ組成物を得るステップで
ある、前記調製方法に関する。
【０００７】
　代替の方法は、（ｅ）硫酸アルミニウムを、ステップ（ｄ）で得られた混合物に添加し
てその混合物のｐＨを１．５～７．０の範囲内に低下させるステップと、（ｆ）アルカリ
金属アルミン酸塩を、ステップ（ｅ）で得られた混合物に添加してその混合物のｐＨを７
．５～１２の範囲内に増大させるステップを更に含む。
【０００８】
　いかなる理論にも拘泥するわけではないが、本発明に従って調製されたシリカ－アルミ
ナの表面積が改善されるのは、沈澱プロセスの最終ステップが硫酸アルミニウム、続くケ
イ酸塩の添加、それに続くアルミン酸塩及び硫酸アルミニウムの添加（その場合、最後の
２つの化合物は任意の順番で添加されてよい）からなるためであると考えられる。
【０００９】
　さらに、本発明によって得られるシリカアルミナは、その粒子の外側上のアルミナを相
対的に大きなパーセンテージで含むことが分かった。これは、得られるシリカアルミナの
押し出し性を改善することができる。本発明の方法自体の利点は、それが合理的にシンプ
ルであり、経済的であるということである。
【００１０】
　本発明において適用されるアルカリ金属ケイ酸塩及びアルカリ金属アルミン酸塩は、任
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意のアルカリ金属を含むことができる。好ましいアルカリ金属はカリウム及びナトリウム
である。ナトリウムは、ケイ酸塩とアルミン酸塩の両方について最も好ましいアルカリ金
属である。
【００１１】
　本発明の方法は、水と硫酸アルミニウムの混合物を調製するステップ、続いてアルミン
酸塩を添加してその混合物のｐＨを増大させるステップ、硫酸アルミニウムを添加してそ
の混合物のｐＨを低下させるステップ、ケイ酸塩を添加してその混合物のｐＨを増大させ
るステップ、任意選択で、硫酸アルミニウムとアルミン酸塩の連続的添加を繰り返すステ
ップ、及び硫酸アルミニウム、次いでケイ酸塩を添加し、それに続いて、アルミン酸塩及
び硫酸アルミニウム（この後者の化合物はいずれの順番で添加してもよい）を添加するこ
とによって調製方法を完成させるステップを含む。
【００１２】
　このｐＨスイング調製方法は、独特のさらなる物理的及び触媒的特性と組み合わせて、
大きな表面積を有するシリカ－アルミナ組成物を提供すると考えられる。
【００１３】
　本発明のｐＨスイング法の有利な特徴の１つは、この方法の混合及び沈澱反応を実施す
るために、単一の容器の使用が可能になるということである。シリカ－アルミナを作製す
るための従来技術の方法の多くにおいて、この方法の種々のステップを実行するために、
複数の処理タンクが必要であり、例えば、ゲル化ステップはシリカゾルを調製するために
使用されるものとは異なる容器で実施され、異なる容器が、従来技術の方法の特定の他の
ステップを実施するのにも使用され得るということに留意すべきである。他方では、本発
明の方法は、種々の成分が添加される単一の混合又は反応領域の使用を提供する。これは
、複数の混合、反応及び移送のタンク又は容器の使用を必要とする従来技術のシリカ－ア
ルミナ製造方法に付随することの多い製造の複雑さのいくらかを排除することになる。
【００１４】
　本発明のｐＨスイング法の別の利点は、本発明の方法の非晶質シリカ－アルミナを含む
沈澱固体がそれから回収される最終スラリーを作製するのに要する調製及び沈澱の全時間
を大幅に短縮できるという点である。１つ又は複数のｐＨスイングのステップのそれぞれ
に対して調製混合物にその成分を添加するための経過時間を最小化して、沈澱固体を含む
最終スラリーの調製のための全沈澱時間を短くすることができる。多くの場合、最終スラ
リーの調製のための経過時間を、従来技術のプロセスの時間より大幅に短くすることがで
きる。最初の硫酸アルミニウムの添加からステップ（ｚ）の沈澱固体を回収するステップ
までの本発明の方法を、１０分間～６時間、より具体的には１５～３５０分間、より具体
的には２０～３００分間、最も具体的には３０～２００分間の時間枠で実施することがで
きる。
【００１５】
　一般に、本発明の方法は、最初に、酸性のｐＨ、望ましくは１．０～６．５、好ましく
は１～６の範囲のｐＨを有する混合物を提供するような量で、水と硫酸アルミニウムを一
緒にするステップを含む。最も好ましくは、この最初の混合物は１．０～５．０、特に好
ましくは１．２～４．０の範囲のｐＨを有すべきである。
【００１６】
　この最初の混合物が形成されたら、本方法の次のステップは、得られる混合物のｐＨが
アルカリ性、好ましくは７．１～１２、好ましくは７．２～１１の範囲に増大するような
量のアルミン酸塩の量をその最初の混合物に添加するステップを含む。最も好ましくは、
ｐＨは７．２～１０の範囲である。
【００１７】
　混合物のｐＨを低下させるための硫酸アルミニウムの添加、それに続く、その混合物の
ｐＨを増大させるためのアルミン酸ナトリウム又はケイ酸ナトリウムの別個の添加後の混
合物のｐＨの変化を含む、これらの２つのプロセスステップを、一緒にして、本明細書で
は１つのｐＨスイングであると考える。
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【００１８】
　ｐＨスイング法の２つの添加ステップの間に経過する時間は、長い必要はなく、添加さ
れた成分の実質的な混合が可能なように十分長ければよい。それらの成分を単一の混合領
域内で一緒にする場合、その混合時間は、それらの成分を混合して実質的に均一な調製混
合物を可能にするのに十分であることが望ましい。本発明の方法の重要な特徴は、調製混
合物の調製における複数のｐＨスイングの適用であり、この調製混合物は、シリカとアル
ミナの共ゲルでも或いはシリカ－アルミナを含む沈澱固体のスラリーでもあり得るシリカ
アルミナ組成物の最終スラリーになる。
【００１９】
　混合又は反応容器は、当技術分野で公知の適切な任意の容器及び関連装置であり得、こ
れは、その中の成分をブレンドし分散させ、そして、本発明の方法の調製混合物の沈澱固
体を懸濁し分散させる回転翼などの容器の内容物を撹拌するための手段を備えた容器を含
む。この容器は、容器内容物の温度を制御するために、容器の内容物と熱交換させるため
の手段も備えることができる。
【００２０】
　本方法の各添加ステップの成分を混合するのに必要な時間は、混合領域内で均一な混合
物を提供するのに必要なだけのできるだけ短い時間にすることが望ましい。混合時間は、
使用する装置の種類、装置の大きさ及び他の要素に応じて変化してよいが、それらの成分
を一緒にし、ブレンドし分散させるのに要する時間は、一般に、各添加ステップ当たり１
～３０分間の範囲でなければならない。
【００２１】
　上記ｐＨスイングが完了した後、硫酸アルミニウムを、そのｐＨを１．５～６．５、好
ましくは２～６、最も好ましくは２．５～５．５、特に好ましくは３．１～５．１の範囲
内に低下させるような量で再度混合領域中に導入し、その中に含まれる調製混合物と混合
する。このステップに、その混合物のｐＨを、６．５～１１、好ましくは６．５～９．２
、より好ましくは７～８．８、最も好ましくは７．２～８．５の範囲内に増大させるよう
な量で、ケイ酸塩を混合領域に導入し、その中の調製混合物と混合するステップが後続し
、これによって第２のｐＨスイングが完了する。
【００２２】
　第２のｐＨスイングが完了した後、得られたシリカアルミナ組成物を、さらなるｐＨス
イングに付す、又は調製プロセスの最終ステップに付すことができる。
【００２３】
　シリカアルミナ組成物をさらなるｐＨスイングに付す場合、この第３のｐＨスイングは
第１のｐＨスイングと類似したものとなる。任意選択の第３のｐＨスイングは、そのｐＨ
を１．５～７．０、好ましくは２～６、最も好ましくは２．５～５．５、特に好ましくは
３．０～５．１の範囲に低下させるような量で、硫酸アルミニウムを、再度混合領域に導
入し、その中に含まれる調製混合物と混合するステップを含む。このステップに、その混
合物のｐＨを７．５～１２、好ましくは８～１１、最も好ましくは９～１０の範囲内に増
大させるような量で，アルミン酸塩を混合領域に導入し、その中の調製混合物と混合する
ステップが後続する。これによって任意選択の第３のｐＨスイングが完了する。
【００２４】
　本発明の方法の最終ステップは１つであるが、それは、第２のｐＨスイングと類似して
いる最後のｐＨスイング並びに硫酸アルミニウム及びアルミン酸塩（いずれの順番であっ
てもよい）の添加を含む最後のｐＨスイングである。
【００２５】
　１つであるが最後であるｐＨスイングにおいて、そのｐＨを好ましくは２～８、好まし
くは２．５～７．５の範囲のｐＨに低下させるような量で、硫酸アルミニウムを混合領域
に導入し、その中に含まれる調製混合物と混合する。第３のｐＨスイングステップを適用
する場合、１つであるが最後であるｐＨスイングでのｐＨは、最も好ましくは３～７．５
、より具体的には４～７．５である。第３のｐＨスイングが適用されない場合、ステップ
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（ｅ）で得られる混合物をステップ（ｗ）で使用し、ステップ（ｖ）で得られる混合物の
ｐＨは２．５～６、より具体的には２．５～５である。
【００２６】
　このステップ（ｖ）に、その混合物のｐＨを増大させるような量で、ケイ酸塩を混合領
域に導入し、その中の調製混合物と混合するステップが後続する。第３のｐＨスイングス
テップを適用する場合、ステップ（ｗ）で得られる混合物のｐＨは、好ましくは６～１０
、より具体的には７～９．５である。第３のｐＨスイングが適用されない場合、ステップ
（ｗ）で得られる混合物のｐＨは好ましくは２．５～６、より具体的には２．５～５であ
る。
【００２７】
　最後のｐＨスイングは、（ｉ）アルカリ金属アルミン酸塩を、望ましくは７．８～１２
、好ましくは７．８～１１の範囲のｐＨを有する混合物を提供するような量で添加するス
テップ、及び（ｉｉ）１．５～７．７、好ましくは２～７．７、より具体的には３～７．
５の範囲のｐＨを有する混合物を提供するような量の硫酸アルミニウムの量を添加するス
テップを含む。
【００２８】
　最後のｐＨスイングが完了したら、混合物をアルカリ溶液、より具体的にはアルカリ金
属水酸化物、最も好ましくは水酸化ナトリウムで処理する。アルカリ溶液のｐＨは７．５
～１２、より好ましくは８～１１である。この処理は、本発明によるシリカ－アルミナ固
体を沈澱させ、その溶液から分離するようにする。最終ステップは、最終スラリー中に含
まれる沈澱固体を回収するステップを含む。
【００２９】
　シリカアルミナ組成物から、依然として存在している可能性のある不純物及び／又はコ
ンタミナントを除去することが好ましい。存在することの多い不純物及び／又はコンタミ
ナントは、アルカリ金属、より具体的にはナトリウム及び／又は硫酸塩である。したがっ
て、ステップ（ｚ）は追加的に、望ましくない成分を除去するステップを含むことが好ま
しい。好ましくは、これは、回収された沈澱固体を、洗浄及び／又はイオン交換に付すこ
とによって実施される。これらの処理のそれぞれは、必要に応じた頻度で実施することが
できる。実践においては、固体を好ましくは水で洗浄し、次いでイオン交換に付し、次い
で水で再度洗浄する。イオン交換は、固体を、イオン交換溶液、より具体的には、カルシ
ウム塩、希土類金属塩、塩化水素及び硫酸などの強酸並びにアンモニウム塩、より具体的
には塩化アンモニウム及び硝酸アンモニウムからなる群からの１つ又は複数を含む溶液で
処理して実施することが好ましい。水洗浄及び／又はイオン交換は、必要に応じた頻度で
繰り返すことができる。
【００３０】
　本発明の方法の混合領域内で調製混合物を形成させる温度条件は、より結晶性の材料が
もたらされる傾向がある高い調製温度と、より非晶質な材料がもたらされる傾向があるよ
り低い調製温度によって、そのシリカ－アルミナ最終生成物の特性に影響を及ぼす可能性
がある。したがって、本方法ステップの混合及び反応の温度を、所定の温度範囲内に制御
することが望ましい。一般に、ｐＨスイングのそれぞれの混合及び反応の温度は、２０℃
～９０℃、好ましくは３０℃～８０℃、最も好ましくは４０℃～７０℃の範囲とすべきで
ある。その成分の混合及び反応は、典型的な市販の混合及び反応プロセス装置を用いて、
できるだけ実現可能な等温条件に近づけて行うことが特に望ましい。
【００３１】
　ｐＨスイングのそれぞれの種々の添加ステップの混合物のｐＨコントロールに加えて、
例えば、調製混合物の全重量に対して１～３０重量パーセント（ｗｔ．％）の固形分含量
を有する、沈澱固体が回収される最終スラリー混合物を提供するような量で成分を一緒に
することも望ましい。最終スラリー混合物中の固体の割合は、２～２０ｗｔ．％、最も好
ましくは３～１５ｗｔ．％の範囲であることが好ましい。
【００３２】
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　本発明の方法の最終スラリー中に所望の重量百分率の沈澱固体を提供するために、ｐＨ
スイングのそれぞれについての硫酸アルミニウム、アルミン酸ナトリウム及びケイ酸ナト
リウムの相対量を所望の特定範囲内に調節する。例えば、硫酸アルミニウムの添加、続く
アルミン酸ナトリウムの添加を含むｐＨスイングでは、調製混合物に添加される成分につ
いてのアルミン酸ナトリウムと硫酸アルミニウムの重量比は、一般に、０．１～１．５の
範囲、しかし好ましくは０．３～１．１、最も好ましくは０．５～０．９の範囲でなけれ
ばならない。硫酸アルミニウムの添加、続くケイ酸ナトリウムの添加を含むｐＨスイング
では、ケイ酸ナトリウムと硫酸アルミニウムの重量比は、一般に、０．５～５の範囲、し
かし好ましくは１～４、最も好ましくは１．５～３の範囲でなければならない。
【００３３】
　本発明の方法の調製混合物に添加される、硫酸アルミニウム、アルミン酸ナトリウム及
びケイ酸ナトリウムの形態は、特定の成分の乾燥固体として、或いは水溶液としてのいず
れかでよい。
【００３４】
　最終スラリー又は調製混合物の残留液体から沈澱固体を分離するための当業者に公知の
適切な任意の方法を用いて、沈澱固体を回収することができる。そうした方法には、重力
分離法、加圧分離法及び真空分離法が含まれ、それらは、例えば、ベルトフィルター、加
圧板型濾過機及び回転真空濾過機などの装置の使用を含むことができる。
【００３５】
　ステップ（ｚ）で得られた、濾過された沈澱固体すなわち濾過ケーキを水で洗浄して、
ナトリウム及び硫酸塩などの不純物を除去する。沈澱固体を洗浄するために使用される水
の量は、２～７、好ましくは２．５～５．５の望ましい範囲内のｐＨを有する洗浄粉末を
適切に提供する任意の量であってよい。単一の洗浄ステップで使用される水と乾燥粉末の
重量比は、０．１：１～１００：１、好ましくは０．５：１～５０：１の範囲であってよ
い。濾過された沈澱固体を洗浄するために、１回又は複数回の洗浄ステップを用いること
ができる。
【００３６】
　ステップ（ｚ）で得られた沈殿物を、乾燥及び／又は焼成によりさらに処理することが
できる。
【００３７】
　ステップ（ｚ）で得られた沈殿物は、当業者に公知の適切な乾燥方法のいずれかを用い
て、フラッシュ乾燥、ベルト乾燥又は噴霧乾燥することもできる。組成物は、ベルト乾燥
又はフラッシュ乾燥に付すことが好ましい。
【００３８】
　本発明の方法により得られたシリカアルミナ組成物を、乾燥若しくは焼成、又はその両
方によってさらに処理することができる。乾燥は、その他は適切な乾燥条件のもとで、空
気中、又は他の適切な任意の雰囲気下、５０℃～２００℃、好ましくは６０℃～１８０℃
の範囲の乾燥温度で実施することができる。好ましくは乾燥した後、組成物を、具体的に
は、例えば空気などの酸素含有雰囲気中、適切な焼成条件下で、２５０℃～１０００℃、
好ましくは２７５℃～８５０℃、最も好ましくは３００～８５０℃の範囲の焼成温度で焼
成することができる。
【００３９】
　シリカ－アルミナ組成物は、３０～７０重量パーセントの範囲のシリカ含量を有するこ
とができる。ここで、重量パーセントはシリカ－アルミナ組成物の全乾燥重量に対するも
のである。しかし、好ましいシリカ含量は、４０～６０重量パーセントの範囲である。ア
ルミナは、３０～７０重量パーセント、より具体的には４０～６０重量パーセントの範囲
の量でシリカ－アルミナ組成物中に存在することができる。
【００４０】
　本発明によって得られるシリカ－アルミナ組成物の特徴は、それが、著しく大きい表面
積及び全細孔容積を有する点である。その表面積は３００ｍ２／ｇ～５００ｍ２／ｇの範
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具体的には３３０ｍ２／ｇ～４２０ｍ２／ｇの範囲である。表面積は、ＡＳＴＭ試験法Ｄ
３６６３－０３に従ってＢＥＴ法で測定される。
【００４１】
　非晶質シリカ－アルミナ組成物の全細孔容積は、０．８ｃｃ／ｇｍ～１．３ｃｃ／ｇｍ
、より具体的には０．９ｃｃ／ｇｍ～１．２ｃｃ／ｇｍ、最も具体的には０．９５ｃｃ／
ｇｍ～１．１ｃｃ／ｇｍの範囲である。全細孔容積はＡＳＴＭ　Ｄ６７６１－０７（２０
１２）に従って測定される。
【００４２】
　本発明の特定の態様をさらに例示するために以下の実施例を提示するが、これは、本発
明の範囲を限定するものと解釈されるべきではない。
【００４３】
（例１）
　この実施例は、本発明によるｐＨスイング法、及びそのｐＨスイング法によって作製さ
れた非晶質シリカ－アルミナ生成物の物理的特性を例示する。
【００４４】
　非晶質シリカ－アルミナ粉末を、単一のいわゆるストライクタンク（ｓｔｒｉｋｅ　ｔ
ａｎｋ）中で行われる４回又は５回のｐＨスイングを含むｐＨスイング沈澱法を用いて調
製した。調製手順において、最初に水ヒール（ｗａｔｅｒ　ｈｅｅｌ）を空のストライク
タンクに添加した。続いて、硫酸アルミニウム、ナトリウムアルミナ及びケイ酸ナトリウ
ムの水溶液を、表１～５に示すような順番及び相対量で逐次的な仕方でストライクタンク
中の液体に添加し、それによって、やはりこれらの表のそれぞれに示されている液体ｐＨ
を得た。表１には組成物Ａの調製を記載し、表２には組成物Ｂの調製を記載し、表３には
組成物Ｃの調製を記載し、表４には組成物Ｄの調製を記載する。
【００４５】
　表５には、水の代わりにアルカリ溶液で沈澱物を洗浄したこと以外は、ＷＯ－Ａ－２０
０９／０２９５８０の請求項５に従って調製した比較組成物を記載する。
【００４６】
　様々なｐＨスイングを、約５５℃の温度及び４３ｒｐｍの一定撹拌速度で実施した。各
ステップについての添加及び混合時間はおよそ５分間であった。最後のｐＨスイングの最
後で、最終的な液体又はスラリーの固形分含量はおよそ６ｗｔ％であった。９．５のｐＨ
を有する１０ｗｔ％の水酸化ナトリウム溶液を、得られた混合物に添加し、固体を回収し
、水で洗浄した。回収し、洗浄した固体を、イオン交換に付し、洗浄し、次いでフラッシ
ュ乾燥して最終非晶質シリカ－アルミナ粉末を生成した。
【００４７】
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【表１】

【００４８】
【表２】

【００４９】
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【表３】

【００５０】
【表４】

【００５１】
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【表５】

【００５２】
　表６は得られた粉末の物理的特性を示す。新規な材料は、ＷＯ－Ａ－２００９／２９５
８０の請求項５に従って調製された組成物と比較して、より大きい表面積を示す。
【００５３】
【表６】
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