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(57) Abstract: The invention relates to a method for producing a silica glass
article, involving method steps i.) providing a silica granulate, ii.) forming a
glass melt from the silica granulate in a furnace, and iii.) forming a silica
glass article from at least some of the glass melt, the furnace including a
suspended sintered crucible. The invention further relates to a silica glass
article that can be obtained by said method. The invention also relates to an
optical waveguide, an illuminant and a molded article, each of which can be
obtained by further processing the silica glass article.

(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betriftt ein Verfahren zum Herstellen
eines Quarzglaskdrpers beinhaltend die Vertahrensschritte i.) Bereitstellen
eines Siliziumdioxidgranulats, ii.) Bilden einer Glasschmelze aus dem
Siliziumdioxidgranulat in einem Ofen und iii.) Bilden eines Quarzglaskdrpers
aus zumindest einem Teil der Glasschmelze, wobei der Ofen einen
hingenden Sintertiegel beinhaltet. Die Erfindung betrifft weiterhin einen
Quarzglaskorper, der durch dieses Vertahren erhéltlich ist. Weiterhin betriftt
die Erfindung einen Lichtleiter, ein Leuchtmittel und einen Formkoérper, die
jeweils durch Weiterverarbeiten des Quarzglaskdrpers erhéltlich sind.
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Herstellung eines Quarzglaskorpers in einem hingenden Sintertiegel

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Herstellen eines Quarzglaskorpers beinhaltend die Verfahrensschritte 1.)
Bereitstellen eines Siliziumdioxidgranulats, ii.) Bilden einer Glasschmelze aus dem Siliziumdioxidgranulat in
einem Ofen und iii.) Bilden eines Quarzglaskorpers aus zumindest einem Teil der Glasschmelze, wobei der Ofen
einen hdngenden Sintertiegel beinhaltet. Die Erfindung betrifft weiterhin einen Quarzglaskérper, der durch dieses
Verfahren erhéltlich ist. Weiterhin betrifft die Erfindung einen Lichtleiter, ein Leuchtmittel und einen Formkor-

per, die jeweils durch Weiterverarbeiten des Quarzglaskorpers erhiltlich sind.

Hintergrund der Erfindung

Quarzglas, Quarzglaserzeugnisse und Erzeugnisse, die Quarzglas enthalten, sind bekannt. Ebenso sind verschie-
dene Verfahren zum Herstellen von Quarzglas und Quarzglaskorpern bereits bekannt. Nichtsdestotrotz werden
weiterhin erhebliche Bemithungen unternommen, Herstellungsverfahren aufzuzeigen, mittels derer Quarzglas von
noch hoherer Reinheit, das bedeutet Abwesenheit von Verunreinigungen, hergestellt werden konnen. So werden
bei manchen Einsatzgebicten von Quarzglas und seinen Verarbeitungsprodukten besonders hohe Anforderungen,
zum Beispiel hinsichtlich Homogenitdt und Reinheit gestellt. Dies ist unter anderem der Fall bei Quarzglas, das
zu Lichtleitern oder in Leuchtmitteln verarbeitet wird. Verunreinigungen konnen hier Absorptionen bewirken.
Das ist nachteilig, da es zu Farbverdnderungen und zur Dampfung des emittierten Lichts fiihrt. Ein weiteres Bei-
spiel fiir den Einsatz von hochreinem Quarzglas sind Produktionsschritte in der Halbleiterfertigung. Hier fithrt
jede Verunreinigung des Glaskorpers potentiell zu Defekten der Halbleiter, und somit zu Ausschuss in der Ferti-
gung. Die fiir diese Verfahren eingesetzten hochreinen, oftmals synthetischen Quarzglassorten werden daher sehr

aufwendig hergestellt. Sie sind hochpreisig.

Weiterhin besteht im Markt der Wunsch nach dem bereits genannten hochreinen, oftmals synthetischen Quarzglas
und Erzeugnissen daraus zu einem niedrigeren Preis. Daher besteht das Bestreben, hochreines Quarzglas zu einem
niedrigeren Preis als bisher anbicten zu konnen. In diesem Hinblick werden sowohl kostenglinstigere Herstel-

lungsverfahren als auch giinstigere Rohstoffquellen gesucht.

Bekannte Verfahren zum Herstellen von Quarzglaskdrpern beinhalten das Schmelzen von Siliziumdioxid und das
Formen zu Quarzglaskorpern aus der Schmelze. UnregelméfBigkeiten in einem Glaskorper, zum Beispiel durch
den Einschluss von Gasen in Form von Blasen, kdnnen zu einem Versagen des Glaskorpers bei Belastung fiihren,
insbesondere bei hohen Temperaturen, oder dic Verwendung fiir einen bestimmten Zweck ausschlieBen. So kon-
nen Verunreinigungen des quarzglasbildenden Rohstoffs zur Bildung von Rissen, Blasen, Streifen und Verfar-
bungen im Quarzglas fithren. Beim Einsatz in Verfahren zur Herstellung und Behandlung von Halbleiterbauteilen
konnen auBerdem Verunreinigungen im Glaskorper herausgearbeitet und auf die behandelten Halbleiterbauteile
{ibertragen werden. Dies ist zum Beispiel bei Atzverfahren der Fall und fithrt dann zu Ausschuss bei den Halb-
leiterrohlingen. Ein haufig auftretendes Problem bei den bekannten Herstellungsverfahren ist folglich ¢ine unge-

nlgende Qualitit der Quarzglaskorper.
-1-
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Ein weiterer Aspekt betrifft die Rohstoffeffizienz. Es erscheint vorteilhaft, an anderer Stelle als Nebenprodukt
anfallendes Quarzglas und Rohstoffe dafiir moglichst ¢iner industriellen Verarbeitung zu Quarzglaserzeugnissen
zuzufithren, anstatt diese Nebenprodukte wie bisher als Fiillmaterial, z.B. im Hochbau, zu verbringen oder kost-
spielig als Miill zu entsorgen. Diese Nebenprodukte werden oftmals als Feinstaub in Filtern abgeschieden. Der

Feinstaub wirft weitere Probleme, insbesondere im Hinblick auf Gesundheit, Arbeitsschutz und Handhabung auf.

Aufgaben
Eine Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, einen oder mehrere der sich aus dem Stand der Technik ergeben-

den Nachteile zumindest teilweise zu tiberwinden.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, Lichtleiter, Leuchtmittel und Bauteile mit einer langen Lebensdauer
bereitzustellen. Unter Bauteilen werden insbesondere Gerite verstanden, die fiir oder in Reaktoren fiir chemische
und/oder physikalische Behandlungsschritte einsetzbar sind.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, Lichtleiter, Leuchtmittel und Bauteile aus Glas bereitzustellen, die
blasenfrei oder blasenarm sind.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, Lichtleiter, Leuchtmittel und Bauteile aus Glas bereitzustellen, die
eine hohe Transparenz aufweisen.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, Lichtleiter, Leuchtmittel und Bauteile bereitzustellen, die eine geringe
Opazitit aufweisen.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, Lichtleiter mit einer geringen Dampfung bereitzustellen.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, Lichtleiter, Leuchtmittel und Bauteile bereitzustellen, die eine hohe
Formtreue aufweisen. Insbesondere ist es eine Aufgabe der Erfindung, Lichtleiter, Leuchtmittel und Bauteile
bereitzustellen, die bei hohen Temperaturen nicht verformen. Insbesondere ist es eine Aufgabe der Erfindung,
Lichtleiter, Leuchtmittel und Bauteile bereitzustellen, die auch bei Ausbildung groBer Abmessungen formstabil
sind.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, Lichtleiter, Leuchtmittel und Bauteile bereitzustellen, die reil- und
bruchfest sind.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, Lichtleiter, Leuchtmittel und Bauteile bereitzustellen, die effizient
herstellbar sind.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, Lichtleiter, Leuchtmittel und Bauteile bereitzustellen, die kostengiins-
tig herstellbar sind.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, Lichtleiter, Leuchtmittel und Bauteile bereitzustellen, bei deren Her-
stellung auf lange Nachbehandlungsschritte, zum Beispiel Tempern verzichtet werden kann.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, Lichtleiter, Leuchtmittel und Bauteile bereitzustellen, die eine hohe
Temperaturwechselbestindigkeit aufweisen. Es ist insbesondere eine Aufgabe der Erfindung, Lichtleiter,
Leuchtmittel und Bauteile bereitzustellen, die bei starken thermischen Schwankungen eine geringe Warmeaus-
dehnung aufweisen.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, Lichtleiter, Leuchtmittel und Bauteile bereitzustellen, die eine hohe

Hirte aufweisen.



10

15

20

25

30

35

40

WO 2017/103114 PCT/EP2016/081437

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, Lichtleiter, Leuchtmittel und Bauteile bereitzustellen, die eine hohe
Reinheit und eine geringe Kontamination mit Fremdatomen aufweisen. Unter Fremdatomen werden Bestandteile
verstanden, die nicht gezielt eingebracht wurden.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, Lichtleiter, Leuchtmittel und Bauteile bereitzustellen, die eine geringe
Menge an Dotierstoffen enthalten.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, Lichtleiter, Leuchtmittel und Bauteile bereitzustellen, die eine hohe
Homogenitét aufweisen. Eine Homogenitét einer Eigenschaft oder eines Stoffes ist ein MaB fiir die GleichméBig-
keit der Verteilung dieser Eigenschaft oder des Stoffes in einer Probe.

Es ist insbesondere ¢ine Aufgabe der Erfindung, Lichtleiter, Leuchtmittel und Bauteile bereitzustellen, die eine
hohe Stoffhomogenitét aufweisen. Die Stofthomogenitét ist ein MaB fiir die GleichméBigkeit der Verteilung von
im Lichtleiter, Leuchtmittel oder Halbleiterapparat enthaltenen Elemente und Verbindungen, insbesondere von

OH, Chlor, Metallen, insbesondere Aluminium, Erdalkalimetalle, Refraktdrmetallen und Dotierstoffen.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, einen Quarzglaskorper bereitzustellen, der fir die Verwendung in
Lichtleitern, Leuchtmitteln und Bauteilen aus Quarzglas geeignet ist und mindestens eine, bevorzugt mehrere der
bereits beschriebenen Aufgaben zumindest teilweise 10st.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, einen Quarzglaskdrper bereitzustellen, der eine geradlinige Ausfor-
mung aufweist. Insbesondere ist es eine Aufgabe, einen Quarzglaskorper bereitzustellen, der einen hohen Bieger-
adius aufweist. Insbesondere ist es eine weitere Aufgabe, einen Quarzglaskorper bereitzustellen, der einen hohen
Curl-Parameter aufweist.

Es ist eine weitere Aufgabe, einen Quarzglaskorper bereitzustellen, in dem die Migration von Kationen méoglichst
gering ist.

Es ist eine weitere Aufgabe, einen Quarzglaskorper bereitzustellen, der eine hohe Homogenitét iber die gesamte
Léange des Quarzglaskdrpers aufweist.

Insbesondere ist es eine Aufgabe der Erfindung, einen Quarzglaskorper bereitzustellen, der iiber die gesamte
Léange des Quarzglaskdrpers eine hohe Brechzahlhomogenitét aufweist.

Insbesondere ist es eine Aufgabe der Erfindung, einen Quarzglaskorper bereitzustellen, der iiber die gesamte
Léange des Quarzglaskdrpers eine hohe Homogenitét der Viskositét aufweist.

Insbesondere ist es eine Aufgabe der Erfindung, einen Quarzglaskorper bereitzustellen, der iiber die gesamte
Léange des Quarzglaskdrpers eine hohe Stoffhomogenitit aufweist.

Insbesondere ist es eine Aufgabe der Erfindung, einen Quarzglaskorper bereitzustellen, der iiber die gesamte
Léange des Quarzglaskorpers eine hohe optische Homogenitét aufweist.

Es ist eine weitere Aufgabe, einen Quarzglaskorper bereitzustellen, der eine hohe Symmetrie aufweist, insbeson-
dere eine gleichméBig runde Form des Querschnitts. Es ist eine weitere Aufgabe, einen Quarzglaskdrper bereitzu-
stellen, der eine gleichmiBige Oberfliche aufweist. Insbesondere ist es ¢ine Aufgabe der Erfindung, ¢inen Quarz-
glaskorper bereitzustellen, der keine Vertiefungen, wie Kerben oder Krater, und keine Erhéhungen, wie Dellen

oder Kimme, aufweist.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ein Siliziumdioxidgranulat bereitzustellen, das gut handhabbar ist.
Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ein Siliziumdioxidgranulat bereitzustellen, das einen geringen

Feinstaubanteil aufweist.
_3.
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Es ist eine weitere Aufgabe, ein Siliziumdioxidgranulat bereitzustellen, das gut gelagert, transportiert und gefor-
dert werden kann.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ein Siliziumdioxidgranulat bereitzustellen, das blasenfreie Quarzglas-
korper bilden kann. Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ein Siliziumdioxidgranulat bereitzustellen, das als
Schiittgut moglichst wenig Gasvolumen ¢inschlief3t.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ein offenporiges Siliziumdioxidgranulat bereitzustellen.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren bereitzustellen, mit dem Quarzglaskdrper hergestellt
werden kdnnen, mittels derer mindestens ein Teil der bereits beschriebenen Aufgaben zumindest zum Teil gelost

ist.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren bereitzustellen, mit dem Quarzglaskorper einfacher
hergestellt werden konnen.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren bereitzustellen, mit dem Quarzglaskorper kontinuierlich
hergestellt werden konnen.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren bereitzustellen, mit dem Quarzglaskérper durch ein
kontinuierliches Schmelz- und Formgebungsverfahren hergestellt werden konnen.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ¢in Verfahren bereitzustellen, mit dem Quarzglaskorper mit héherer
Geschwindigkeit gebildet werden konnen.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren bereitzustellen, mit dem Quarzglaskorper mit geringem
Ausschuss hergestellt werden kénnen.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren bereitzustellen, mit dem konfektionierbare Quarzglas-
korper hergestellt werden konnen.

Es ist einc weitere Aufgabe der Erfindung, ein automatisiertes Verfahren bereitzustellen, mit dem Quarzglaskor-
per hergestellt werden konnen.

Eine weitere Aufgabe ist, ein Verfahren zur Herstellung von Quarzglaskdrpern bereitzustellen, bei dem die An-
fahrtszeiten der Anlage kurz sind.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren mit hohem Durchsatz zur Herstellung von Quarzglas-
korpern bereitzustellen.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren zur Herstellung von Quarzglaskdrpern bereitzustellen,
das hohe Edukt-Volumina verarbeiten kann.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren zur Herstellung von Quarzglaskdrpern bereitzustellen,
das bei hoher Temperatur durchgefithrt werden kann.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren zur Herstellung von Quarzglaskdrpern bereitzustellen,
wobei die Komponenten lange Standzeiten unter den Verfahrensbedingungen aufweisen.

Es ist insbesondere eine Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren zur Herstellung von Quarzglaskorpern bereitzu-
stellen, wobei die Komponenten eine hohe mechanische und thermische Stabilitdt aufweisen.

Es ist insbesondere eine Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren zur Herstellung von Quarzglaskorpern bereitzu-
stellen, wobei die Komponenten reparierbar, wiederverwertbar oder beides sind.

Es ist insbesondere eine Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren zur Herstellung von Quarzglaskorpern bereitzu-

stellen, wobei die Komponenten in der Anlage leicht austauschbar sind.
-4 -
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Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren bereitzustellen, mit dem Quarzglaskorper mit hoher
Oberflachenreinheit hergestellt werden konnen.

Es ist insbesondere eine Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren bereitzustellen, mit dem Quarzglaskorper mit
geringer Oberflichenkontamination durch Verunreinigungen aus dem Tiegel hergestellt werden konnen.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren mit einer einheitlichen Gasfiihrung im Heizraum und im
Schachtraum zur Herstellung von Quarzglaskdrpern bereitzustellen.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren bereitzustellen, mit dem Quarzglaskdrper hergestellt
werden konnen, die ohne Reinigungsschritte nach dem Bilden des Quarzglaskorpers eingesetzt werden.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren zur Herstellung von Quarzglaskdrpern bereitzustellen,
das mit hohen Temperaturgeradienten, insbesondere im Tiegel, durchgefiihrt werden kann.

Es ist insbesondere eine Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren zur Herstellung von Quarzglaskorpern bereitzu-
stellen, bei dem Siliziumdioxid in einer Mehrzonenheizung zum Schmelzen erwdrmt werden kann.

Es ist insbesondere eine Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren zur Herstellung von Quarzglaskorpern bereitzu-
stellen, bei dem der Schmelztiegel in der Anlage bewegbar ist.

Es ist insbesondere eine Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren zur Herstellung von Quarzglaskorpern bereitzu-
stellen, bei dem der Schmelztiegel in der Anlage relativ zur Heizung bewegbar ist.

Es ist insbesondere eine Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren zur Herstellung von Quarzglaskorpern bereitzu-
stellen, bei dem der Schmelztiegel in der Anlage bewegbar ist.

Es ist insbesondere eine Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren zur Herstellung von Quarzglaskorpern bereitzu-
stellen, bei dem der Schmelztiegel in der Anlage drehbar ist.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren zur Herstellung von Quarzglaskdrpern bereitzustellen,
bei dem dic Ausgangsstoffe heil dem Tiegel zugeflihrt werden kénnen, ohne dabei die Lebensdauer der Anlagen-
komponenten zu verkiirzen oder die Reinheit des Quarzglaskorpers zu verringern.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren zur Herstellung von Quarzglaskdrpern bereitzustellen,
bei dem ein Siliziumdioxidgranulat in einem Schmelzofen verarbeitet werden kann, ohne dass dieses zuvor einem
gezielten Verdichtungsschritt, z.B. durch eine Temperaturbehandlung von mehr als 1000 °C unterworfen werden
muss.

Es ist insbesondere eine Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren zur Herstellung von Quarzglaskorpern bereitzu-
stellen, bei dem ein Siliziumdioxidgranulat mit einer BET von 20 m*/g oder mehr in einen Schmelzofen einge-

bracht, geschmolzen und zu einem Quarzglaskorper verarbeitet werden kann.

Eine weitere Aufgabe ist, diec Verarbeitbarkeit von Quarzglaskorpern weiter zu verbessern.

Eine weitere Aufgabe ist, dic Konfektionierbarkeit von Quarzglaskorpern weiter zu verbessern.

Bevorzugte Ausfiihrungsformen der Erfindung
Ein Beitrag zur mindestens teilweisen Erfillung mindestens einer der zuvor genannten Aufgaben wird durch die
unabhéngigen Anspriiche geleistet. Die abhéngigen Anspriiche stellen bevorzugte Ausfithrungsformen bereit, die

zur mindestens teilweisen Erfiilllung mindestens einer der Aufgaben beitragen.

1] Ein Verfahren zum Herstellen eines Quarzglaskorpers beinhaltend die Verfahrensschritte:
-5.
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1.) Bereitstellen eines Siliziumdioxidgranulats,
wobei das Siliziumdioxidgranulat aus pyrogenem Siliziumdioxid hergestellt wurde, wobei das Sili-
ziumdioxidgranulat folgende Merkmale aufweist:
A) eine BET-Oberfliche in einem Bereich von mehr als 20 bis 50 m*/g;
B) eine mittlere Partikelgrofe in einem Bereich von 50 bis 500 um;
ii.)  Bilden einer Glasschmelze aus dem Siliziumdioxidgranulats in einem Ofen;
iii.)  Bilden eines Quarzglaskdrpers aus der Glasschmelze,
wobei der Ofen einen hdngenden Sintertiegel beinhaltet.
Ein Sintertiegel ist ein Tiegel, der der aus einem Sintermaterial gefertigt ist, das mindestens ein Sinterme-
tall beinhaltet und eine Dichte von nicht mehr als 96 % der theoretischen Dichte des Metalls aufweist. Be-
vorzugt wird ein Sintertiegel durch Sintern des Sintermaterials — anstelle von Schmelzen - in ¢iner Form

gefertigt. Das Sintermaterial und das Sintermetall im Sintertiegel sind nicht gewalzt.

Das Verfahren nach Ausfithrungsform |1|, wobei der Sintertiegel aus einem Sintermaterial besteht, welches
ein Sintermetall ausgewihlt aus der Gruppe bestehend aus Molybdéin, Wolfram und einer Kombination

davon beinhaltet.

Das Verfahren nach der vorhergehenden Ausfliihrungsform, wobei das Sintermetall des Sintertiegels eine

Dichte von 85% oder mehr der theoretischen Dichte des Sintermetalls, aufweist.

Das Verfahren nach einer der vorhergehenden Ausfiihrungsformen, wobei die BET-Oberfléche vor Schritt

ii.) nicht auf weniger als 5 m%g verringert wird.

Das Verfahren nach einer der vorhergehenden Ausfiihrungsformen, wobei der hdngende Sintertiegel min-
destens eines der folgenden Merkmale aufweist:

{a}  eine Authdngung;

{b}  mindestens zwei abgedichtete Ringe als Seitenteile;

{c}  ecine Diise;

{d}  einen Dorn;

{e}  mindestens einen Gaseinlass;

{f}  mindestens einen Gasauslass;

{g}  einen gekiihlten Mantel;

{h} eine Isolation auf der Auflenseite es Tiegels.

Das Verfahren nach e¢iner der vorhergehenden Ausfiihrungsformen, wobei die Schmelzenergie {iber eine

feste Oberfldche auf das Siliziumdioxidgranulat iibertragen wird.

Das Verfahren nach einer der vorhergehenden Ausfiihrungsformen, wobei im Gasraum des Ofens Wasser-

stoff, Helium, Stickstoff oder eine Kombination aus zwei oder mehr davon vorliegt.
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Das Verfahren nach einer der vorhergehenden Ausfithrungsformen, wobei das Bereitstellen des Silizium-

dioxidgranulats folgende Verfahrensschritte beinhaltet:

L.

IL.

Bereitstellen von Siliziumdioxidpulver, wobei das Siliziumdioxidpulver folgende Merkmale aus-

weist:
a. eine BET-Oberfliche in einem Bereich von 20 bis 60 m*/g, und
b. eine Schiittdichte in einem Bereich von 0,01 bis 0,3 g/ em’;

Verarbeiten des Siliziumdioxidpulvers zu einem Siliziumdioxidgranulat, wobei das Siliziumdioxid-
granulat einen groBeren Partikeldurchmesser aufweist als das Siliziumdioxidpulver,

wobei beim Verarbeiten bevorzugt ein Siliziumdioxidgranulat mit Granulen gebildet wird, die eine
sphérische Morphologie aufweisen; wobei das Verarbeiten weiter bevorzugt durch Sprihgranulie-

ren oder Rollgranulieren erfolgt..

Das Verfahren nach Ausfithrungsform |8|, wobei das Siliziumdioxidpulver in Schritt I.a. mindestens eines

der folgenden Merkmale aufweist:

c. einen Kohlenstoffgehalt von weniger als 50 ppm;

d. einen Chlorgehalt von weniger als 200 ppm;

€. einen Aluminiumgehalt von weniger als 200 ppb;

f. einen Gesamtgehalt an Metallen, die von Aluminium verschieden sind, von weniger als 1
ppm;

. mindestens 70 Gew.-% der Pulverteilchen weisen eine PrimérpartikelgroBe in einem Bereich

von 10 bis 100 nm auf;,

h. eine Stampfdichte in ¢inem Bereich von 0,001 bis 0,3 g/ cm’;

i eine Restfeuchte von weniger als 5 %;

J- eine Partikelgrofenverteilung Dy in einem Bereich von 1 bis 7 pm;
k. eine PartikelgroBenverteilung Dsg in einem Bereich von 6 bis 15 pum;
L eine PartikelgroBenverteilung Dy in einem Bereich von 10 bis 40 um;

wobei die Gew.-%, ppm und ppb jeweils auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidpulvers bezo-

gen sind.

Das Verfahren nach ¢iner der vorhergehenden Ausfliihrungsformen, wobei das Siliziumdioxidpulver her-

stellbar ist aus einer Verbindung ausgewihlt aus der Gruppe bestehend aus Siloxanen, Siliziumalkoxiden

und Siliziumhalogeniden.

Das Verfahren nach einer der vorhergehenden Ausfithrungsformen, wobei das Siliziumdioxidgranulat

mindestens eines der folgenden Merkmale aufweist:

0
D)
E)
F)
G)
H)

eine Schiittdichte in einem Bereich von 0,5 bis 1,2 g/ cm’;
einen Kohlenstoffgehalt von weniger als 50 ppm;

einen Aluminiumgehalt von weniger als 200 ppb;

eine Stampfdichte in einem Bereich von 0,7 bis 1,3 g/ cm3;

ein Porenvolumen in einem Bereich von 0,1 bis 2,5 mL/g;

einen Schiittwinkel in einem Bereich von 23 bis 26°,

-7-
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D)
T
K)

eine PartikelgroBenverteilung Dy in einem Bereich von 50 bis 150 um;
eine PartikelgroBenverteilung Dsg in einem Bereich von 150 bis 300 pm;

eine PartikelgroBenverteilung Do in ¢inem Bereich von 250 bis 620 pm,

wobei die ppm und ppb jeweils auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats bezogen sind.

Das Verfahren nach einer der vorhergehenden Ausfiihrungsformen, beinhaltend folgenden Verfahrens-

schritt:

iv.)

Bilden eines Hohlkérpers mit mindestens einer Offnung aus dem Quarzglaskorper.

Ein Quarzglaskdrper erhéltlich nach einem Verfahren gemil einer der Ausfithrungsformen [1] bis [12].

Der Quarzglaskorper nach Ausfihrungsform |13|, mindestens aufweisend eines der folgenden Merkmale:

Al
B]
C]
D]
E]
F]

G]

H]

1]

J]

K]
L]

M]

einen OH-Gehalt von weniger als 500 ppm;

einen Chlorgehalt von weniger als 200 ppm;

einen Aluminiumgehalt von weniger als 200 ppb ;

einen ODC-Anteil von weniger als 5-10"/cm’;

einen Metallgehalt von Metallen, die von Aluminium verschieden sind, von weniger als 1 ppm;

eine Viskositdt (p=1013 hPa) in einem Bereich von log;o (1 (1250°C) / dPas) = 11,4 bis log;o (n
(1250°C) / dPas) = 12,9 oder log;o ( (1300°C) / dPas) = 11,1 bis log;o (1 (1300°C) / dPas) = 12,2
oder log; (1 (1350°C) / dPas) = 10,5 bis loge (n (1350°C) / dPas) = 11,5;

eine Standardabweichung des OH-Gehalts von nicht mehr als 10 %, bevorzugt nicht mehr als 5 %,
bezogen auf den OH-Gehalt A] des Quarzglaskdrpers;

eine Standardabweichung des Cl-Gehalts von nicht mehr als 10 %, bevorzugt nicht mehr als 5 %,
bezogen auf den Cl-Gehalt B] des Quarzglaskorpers;

eine Standardabweichung des Al-Gehalts von nicht mehr als 10 %, bevorzugt nicht mehr als 5 %,
bezogen auf den Al-Gehalt C] des Quarzglaskorpers;

eine Brechzahlhomogenitit von weniger als 10

eine zylindrische Form;

einen Wolframgehalt von weniger als 1000 ppb, zum Beispiel von weniger als 500 ppb oder von
weniger als 300 ppb oder von weniger als 100 ppb oder in einem Bereich von 1 bis 500 ppb oder
von 1 bis 300 ppb, besonders bevorzugt in einem Bereich von 1 bis 100 ppb;

einen Molybdédngehalt von weniger als 1000 ppb, zum Beispiel von weniger als 500 ppb oder von
weniger als 300 ppb oder von weniger als 100 ppb oder in einem Bereich von 1 bis 500 ppb oder

von | bis 300 ppb, besonders bevorzugt in einem Bereich von 1 bis 100 ppb,

wobei die ppb und ppm jeweils auf das Gesamtgewicht des Quarzglaskérpers bezogen sind.

Ein Verfahren zum Herstellen eines Lichtleiters beinhaltend folgende Schritte

A/

Bereitstellen
Al/  eines Hohlkérpers mit mindestens einer Offnung erhiltlich nach einem Verfahren gemiB

Ausfithrungsform |12|, oder
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A2/ eines Quarzglaskorpers gemél e¢iner der Ausfithrungsformen |13| oder |14|, wobei der
Quarzglaskorper zunichst zu einem Hohlkorper mit mindestens einer Offnung verarbeitet
wird;

B/ Einbringen eines oder mehrerer Kernstébe in den Hohlkorper aus Schritt A/ durch die mindestens
eine Offnung unter Erhalt eines Vorliufers;
C/ Zichen des Vorldufers in der Wérme unter Erhalt eines Lichtleiters mit einem oder mehreren Ker-

nen und einer Hiille M1.

|16] Ein Verfahren zum Herstellen eines Leuchtmittels beinhaltend folgende Schritte
1) Bereitstellen
(i-1) eines Hohlkorpers mit mindestens einer Offnung erhiltlich nach einem Verfahren geméf
Ausfithrungsform |12]; oder
(i-2) cines Quarzglaskorpers gemél ciner der Ausfithrungsformen |13| oder [14|, wobei der
Quarzglaskorper zunéchst zu einem Hohlkorper verarbeitet wird;
(i)  gegebenenfalls Bestiicken des Hohlkorpers mit Elektroden;
(i)  Fullen des Hohlkdrpers mit einem Gas.
|17  Ein Verfahren zum Herstellen eines Formkorpers beinhaltend folgende Schritte:
(1)  Bereitstellen eines Quarzglaskorpers nach einer der Ausfithrungsformen |13| oder |14 oder erhélt-
lich nach einem Verfahren geméf einer der Ausfithrungsformen |1] bis [12];
(2)  Formen des Quarzglaskorpers unter Erhalt des Formkorpers.
|18]  Eine Verwendung eines hdngenden Sintertiegels in einem Verfahren zur Herstellung hochreiner syntheti-
scher Quarzglaskdrper zur Erhohung des Durchsatzes des Verfahrens, wobei der hdngende Sintertiegel
folgende Merkmale aufweist:
{a} eine Authdngung;
{b} mindestens zwei abgedichtete Ringe als Seitenteile;
{c} eine¢ Dise.
|19] Eine Verwendung eines hingenden Sinterticgels zur Herstellung von Produkten beinhaltend Quarzglas
ausgewdhlt aus der Gruppe bestehend aus einem Lichtleiter, einer Lampe und einem Formkorper, wobei
der hingende Sintertiegel folgende Merkmale aufweist:
{a} eine Authdngung;
{b} mindestens zwei abgedichtete Ringe als Seitenteile;
{c} eine¢ Dise.
Allgemeines

In der vorliegenden Beschreibung beinhalten Bereichsangaben auch die als Grenzen genannten Werte. Eine An-

gabe der Art ,,im Bereich von X bis Y* in Bezug auf eine GrofBle A bedeutet folglich, dass A die Werte X, Y und

-9.
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Werte zwischen X und Y annehmen kann. Einseitig begrenzte Bereiche der Art ,,bis zu Y* fiir eine Grofe A be-
deuten entsprechend als Werte Y und kleiner als Y.

Ausfiihrliche Beschreibung der Erfindung
Ein erster Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Verfahren zum Herstellen eines Quarzglaskorpers bein-
haltend die Verfahrensschritte:

1.) Bereitstellen eines Siliziumdioxidgranulats;

ii.)  Bilden einer Glasschmelze aus dem Siliziumdioxidgranulat; und

iii.)  Bilden eines Quarzglaskdrpers aus mindestens einem Teil der Glasschmelze,

wobei der Ofen einen hdngenden Sintertiegel beinhaltet.

Schritt i.)
GemiB einer bevorzugten Ausfithrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung beinhaltet das Bereitstellen des
Siliziumdioxidgranulats folgende Verfahrensschritte:

L Bereitstellen eines Siliziumdioxidpulvers; und

IL. Verarbeiten des Siliziumdioxidpulvers zu einem Siliziumdioxidgranulat, wobei das Siliziumdioxid-

granulat einen groBeren Partikeldurchmesser aufweist als das Siliziumdioxidpulver.

Unter einem Pulver werden Partikel trockener fester Stoffe mit einer Primérpartikelgréfie im Bereich von 1 bis

weniger als 100 nm verstanden.

Das Siliziumdioxidgranulat kann durch Granulieren von Siliziumdioxidpulver erhalten werden. Ein Siliziumdi-
oxidgranulat weist in der Regel eine BET-Oberfliche von 3 m*/g oder mehr und eine Dichte von weniger als 1,5
g/em’ auf. Unter Granulieren versteht man das Uberfiihren von Pulverteilchen in Granulen. Beim Granulieren
bilden sich Zusammenlagerungen von mehreren Siliziumdioxidpulverteilchen, also groBere Agglomerate, die als
»3iliziumdioxidgranulen® bezeichnet werden. Diese werden oft auch als ,,Siliziumdioxidgranulatteilchen™ oder
»Oranulatteilchen® bezeichnet. In ihrer Gesamtheit bilden Granulen ein Granulat, z.B. die Siliziumdioxidgranulen
ein ,,Siliziumdioxidgranulat". Das Siliziumdioxidgranulat weist einen groferen Partikeldurchmesser auf als das

Siliziumdioxidpulver.

Der Vorgang des Granulierens, um ¢in Pulver in Granulate zu iberfiihren, wird spéter ndher erldutert.

Unter Siliziumdioxidkérnung werden im vorliegenden Kontext Siliziumdioxidpartikel verstanden, die durch ein
Zerkleinern eines Siliziumdioxidkdrpers, insbesondere eines Quarzglaskdrper erhdltlich sind. Eine Siliziumdi-
oxidkormung weist in der Regel eine Dichte von mehr als 1,2 g/cm3, zum Beispiel in einem Bereich von 1,2 bis
2,2 g/em’, und besonders bevorzugt von etwa 2,2 g/cm’ auf. Weiter bevorzugt betrigt die BET-Oberfliche einer

Siliziumdioxidkérnung in der Regel weniger als 1 m*/g, bestimmt gemé DIN ISO 9277:2014-01.

Als Siliziumdioxidpartikel kommen prinzipiell alle dem Fachmann geeigneten Siliziumdioxidpartikel in Betracht.

Bevorzugt ausgewdhlt werden Siliziumdioxidgranulat und Siliziumdioxidkérnung.
-10 -
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Unter einem Partikeldurchmesser oder einer PartikelgroBe wird der Durchmesser eines Partikels verstanden, der

) ) ) . . ’ A; . e .
sich als ,area equivalent circular diameter x,;" gemél der Formel x,; = % ergibt, wobei Ai die Fliache des

betrachteten Partikels bei einer Bildanalyse bedeutet. Als Methoden zur Bestimmung ¢ignen sich zum Beispiel
ISO 13322-1:2014 oder ISO 13322-2:2009. Vergleichende Angaben wie ,,groBerer Partikeldurchmesser® bedeutet

immer, dass die in Bezug gesetzten Werte mit derselben Methode bestimmt wurden.

Siliziumdioxidpulver
Im Rahmen der vorliegenden Erfindung ist es prinzipiell moglich, Siliziumdioxidpulver aus natiirlich vorkom-
mendem oder aus synthetisch hergestelltem Siliziumdioxid zu gewinnen. Bevorzugt wird synthetisches Silizium-

dioxidpulver verwendet. Besonders bevorzugt wird pyrogen erzeugtes Siliziumdioxidpulver verwendet.

Das Siliziumdioxidpulver kann jedes Siliziumdioxidpulver sein, das mindestens zwei Teilchen aufweist. Als
Herstellungsverfahren kommt jedes Verfahren in Betracht, das dem Fachmann geldufig und fiir den vorliegenden

Zweck geeignet erscheint,

Gemil einer bevorzugten Ausfithrungsform der vorliegenden Erfindung wird das Siliziumdioxidpulver bei der
Herstellung von Quarzglas als Nebenprodukt erzeugt, insbesondere bei der Herstellung von sogenannten Soot-

korpern. Siliziumdioxid solcher Herkunft wird oftmals auch als ,,Sootstaub* bezeichnet.

Eine bevorzugte Quelle fiir das Siliziumdioxidpulver sind Siliziumdioxidpartikel, die bei der synthetischen Her-
stellung von Sootkérpern unter Einsatz von Flammhydrolysebrennern erhalten werden. Bei der Herstellung eines
Sootkdrpers wird entlang einer Brennerreihe ein rotierendes Trégerrohr, das eine Zylindermantelfldche aufweist,
reversierend hin- und her bewegt. Den Flammhydrolysebrennern kénnen dabei als Brennergase jeweils Sauerstoff
und Wasserstoff sowie die Ausgangsmaterialien flir die Bildung von Siliziumdioxidprimérpartikeln zugefiihrt
werden. Die Siliziumdioxidprimérpartikel weisen bevorzugt eine Primérpartikelgréfie von bis zu 100 nm auf. Die
durch Flammenhydrolyse erzeugten Siliziumdioxidprimérpartikel aggregieren oder agglomerieren zu Siliziumdi-
oxidpartikeln mit Partikelgrofen von etwa 9 um (DIN ISO 13320:2009-1). In den Siliziumdioxidpartikeln sind
die Siliziumdioxidprimérpartikel durch Raster-Elektronen-Mikroskopie in ihrer Form erkennbar und die Primér-
partikelgrofe kann bestimmt werden. Ein Teil der Siliziumdioxidpartikel werden auf der Zylindermantelfliche
des um seine Langsachse rotierenden Trigerrohrs abgeschieden. So wird Schicht fiir Schicht der Sootkérper auf-
gebaut. Ein anderer Teil der Siliziumdioxidpartikel wird nicht auf der Zylindermantelflache des Tréagerrohrs abge-
schieden, sondern féllt als Staub an, z.B. in einer Filteranlage. Dieser andere Teil Siliziumdioxidpartikel bildet das
Siliziumdioxidpulver, oftmals auch als ,,Sootstaub® bezeichnet. In der Regel ist der auf dem Trigerrohr abge-
schiedene Teil Siliziumdioxidpartikel groBer als der als Sootstaub anfallende Teil Siliziumdioxidpartikel im

Rahmen der Sootkdrperherstellung, bezogen auf das Gesamtgewicht der Siliziumdioxidpartikel.

Heutzutage wird der Sootstaub in der Regel aufwendig und kostenintensiv als Abfall entsorgt oder ohne Wert-
schopfung als Fillstoff verbracht, z.B. im Strallenbau, als Zuschlagstoffe in der Farbstoffindustrie, als Rohstoff
fiir die Fliesenherstellung und zur Herstellung von Hexafluorkieselsdure, welche zur Sanierung von Bauwerks-

- 11 -
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fundamenten eingesetzt wird. Im Fall der vorliegenden Erfindung eignet es sich als Ausgangsstoff und kann zu

einem hochwertigen Produkt verarbeitet werden.

Durch Flammenhydrolyse hergestelltes Siliziumdioxid wird gewohnlich als pyrogenes Siliziumdioxid bezeichnet.
Pyrogenes Siliziumdioxid liegt iiblicherweise in Form amorpher Siliziumdioxidprimérpartikel oder Siliziumdi-

oxidpartikel vor.

Gemif einer bevorzugten Ausfiihrungsform kann das Siliziumdioxidpulver durch Flammenhydrolyse aus einem
Gasgemisch hergestellt werden. In diesem Fall werden die Siliziumdioxidpartikel ebenfalls in der Flammenhydro-
lyse gebildet und als Siliziumdioxidpulver abgefiihrt, bevor sich Agglomerate oder Aggregate bilden. Hier ist das

zuvor als Sootstaub bezeichnete Siliziumdioxidpulver Hauptprodukt.

Als Ausgangsmaterialien flir die Bildung des Siliziumdioxidpulvers eignen sich bevorzugt Siloxane, Siliziumal-
koxide und anorganische Siliziumverbindungen. Unter Siloxanen werden lineare und cyclische Polyalkylsiloxane
verstanden. Bevorzugt haben Polyalkylsiloxane die allgemeine Formel
Si,0pRp,
wobei p eine ganze Zahl von mindestens 2, bevorzugt von 2 bis 10, besonders bevorzugt von 3 bis 5, und
R eine Alkylgruppe mit 1 bis 8 C-Atomen, bevorzugt mit 1 bis 4 C-Atomen, besonders bevorzugt eine Me-
thylgruppe

ist.

Besonders bevorzugt sind Siloxane ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Hexamethyldisiloxan, Hexamethyl-
cyclotrisiloxan (D3), Octamethylcyclotetrasiloxan (D4) und Dekamethylcyclopentasiloxan (D5) oder einer Kom-
bination von zwei oder mehr davon. Umfasst das Siloxan D3, D4 und D5, ist D4 bevorzugt die Hauptkomponen-
te. Die Hauptkomponente liegt bevorzugt mit einem Anteil von mindestens 70 Gew.-%, bevorzugt von mindes-
tens 80 Gew.-%, zum Beispiel von mindestens 90 Gew.-% oder von mindestens 94 Gew.-%, besonders bevorzugt
von mindestens 98 Gew.-%, jeweils bezogen auf die Gesamtmenge Siliziumdioxidpulver, vor. Bevorzugte Silizi-
umalkoxide sind Tetramethoxysilan und Methyltrimethoxysilan. Bevorzugte anorganische Siliziumverbindungen
als Ausgangsmaterial fir Siliziumdioxidpulver sind Siliziumhalogenide, Silikate, Siliziumcarbid und Silizium-
nitrid. Besonders bevorzugt als anorganische Siliziumverbindung als Ausgangsmaterial fir Siliziumdioxidpulver

sind Siliziumtetrachlorid und Trichlorsilan.

Gemif einer bevorzugten Ausfithrungsform ist das Siliziumdioxidpulver aus einer Verbindung ausgewdhlt aus

der Gruppe bestehend aus Siloxanen, Siliziumalkoxiden und Siliziumhalogeniden herstellbar.

Bevorzugt ist das Siliziumdioxidpulver herstellbar aus einer Verbindung ausgewéhlt aus der Gruppe bestehend
aus Hexamethyldisiloxan, Hexamethylcyclotrisiloxan, Octamethylcyclotetrasiloxan und Dekamethylcyclopentasi-
loxan, Tetramethoxysilan und Methyltrimethoxysilan, Siliziumtetrachlorid und Trichlorsilan oder einer Kombina-
tion aus zwei oder mehr davon, zum Beispiel aus Siliziumtetrachlorid und Octamethylcyclotetrasiloxan, beson-

ders bevorzugt aus Octamethylcyclotetrasiloxan.
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Fir die Bildung von Siliziumdioxid aus Siliziumtetrachlorid durch Flammhydrolyse sind verschiedene Parameter
von Bedeutung. Eine bevorzugte Zusammensetzung eines geeigneten Gasgemisches beinhaltet einen Anteil an
Sauerstoff bei der Flammenhydrolyse in einem Bereich von 25 bis 40 Vol.-%. Der Anteil an Wasserstoff kann in
einem Bereich von 45 bis 60 Vol.-% betragen. Der Anteil an Siliziumtetrachlorid liegt bevorzugt bei 5 bis
30 Vol.-%, alle der vorgenannten Vol.-% bezogen auf das Gesamtvolumen des Gasstroms. Weiter bevorzugt ist
eine Kombination der vorgenannten Volumenanteile fiir Sauerstoff, Wasserstoff und SiCly. Die Flamme in der
Flammenhydrolyse weist bevorzugt eine Temperatur in einem Bereich von 1500 bis 2500 °C, beispielsweise in
einem Bereich von 1600 bis 2400 °C, besonders bevorzugt in einem Bereich von 1700 bis 2300 °C auf. Bevor-
zugt werden die in der Flammenhydrolyse gebildeten Siliziumdioxidprimérpartikel als Siliziumdioxidpulver ab-

gefiihrt, bevor sich Agglomerate oder Aggregate bilden.

Gemif einer bevorzugten Ausfiihrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung weist das Siliziumdioxidpul-
ver folgende Merkmale auf:
a. eine BET-Oberfliche in einem Bereich von 20 bis 60 m?/g, zum Beispiel von 25 bis 55 m*/g, oder
von 30 bis 50 m*/g, besonders bevorzugt von 20 bis 40 m*/g, und
b. eine Schiittdichte 0,01 bis 0,3 g/cm3, zum Beispiel im Bereich von 0,05 bis 0,3 g/crn3 oder von 0,02
bis 0,2 g/cm’, bevorzugt im Bereich von 0,03 bis 0,15 g/em’, weiter bevorzugt im Bereich von 0,1

bis 0,2 g/crn3 oder im Bereich von 0,05 bis 0,1 g/cm3.

Das Siliziumdioxidpulver weist bevorzugt mindestens eines, zum Beispiel mindestens zwei oder mindestens drei
oder mindestens vier, besonders bevorzugt mindestens fiinf der folgenden Merkmale auf:

C. einen Kohlenstoffgehalt von weniger als 50 ppm, zum Beispiel von weniger als 40 ppm oder von
weniger 30 ppm, besonders bevorzugt in einem Bereich von 1 ppb bis 20 ppm;

d. einen Chlorgehalt von weniger als 200 ppm, zum Beispiel von weniger als 150 ppm oder von weni-
ger 100 ppm, besonders bevorzugt in einem Bereich von 1 ppb bis 80 ppm;

€. einen Aluminiumgehalt von weniger als 200 ppb, zum Beispiel im Bereich von 1 bis 100 ppb, be-
sonders bevorzugt im Bereich von 1 bis 80 ppb;

f. einen Gesamtgehalt an Metallen, die von Aluminium verschieden sind, von weniger als 5 ppm, zum
Beispiel von weniger als 2 ppm, besonders bevorzugt in einem Bereich von 1 ppb bis 1 ppm;

. mindestens 70 Gew.-% der Pulverteilchen weisen eine PrimérpartikelgroBe in einem Bereich von
10 bis weniger als 100 nm, zum Beispiel im Bereich von 15 bis weniger als 100 nm, besonders be-
vorzugt im Bereich von 20 bis weniger als 100 nm auf;

h. eine Stampfdichte in ¢inem Bereich von 0,001 bis 0,3 g/cm3, zum Beispiel im Bereich von 0,002
bis 0,2 g/cm’ oder von 0,005 bis 0,1 g/cm’, bevorzugt im Bereich von 0,01 bis 0,06 g/cm’, auch be-
vorzugt im Bereich von 0,1 bis 0,2 g/ cm’, oder im Bereich von 0,15 bis 0,2 g/ cm’;

1. eine Restfeuchte von weniger als 5 Gew.-%, zum Beispiel im Bereich von 0,25 bis 3 Gew.-%, be-
sonders bevorzugt im Bereich von 0,5 bis 2 Gew.-%;

J- eine PartikelgroBenverteilung Dy im Bereich von 1 bis 7 um, zum Beispiel im Bereich von 2 bis 6
pum oder im Bereich von 3 bis 5 wm, besonders bevorzugt im Bereich von 3,5 bis 4,5 pm;

k. eine PartikelgroBenverteilung D5 im Bereich von 6 bis 15 pm, zum Beispiel im Bereich von 7 bis

13 um oder im Bereich von 8 bis 11 pum, besonders bevorzugt im Bereich von 8,5 bis 10,5 um;
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L eine PartikelgroBenverteilung Doy im Bereich von 10 bis 40 um, zum Beispiel im Bereich von 15
bis 35 wm, besonders bevorzugt im Bereich von 20 bis 30 pm;

wobei die Gew.-%, ppm und ppb jeweils auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidpulvers bezogen sind.

Das Siliziumdioxidpulver enthélt Siliziumdioxid. Bevorzugt enthélt das Siliziumdioxidpulver Siliziumdioxid in
einer Menge von mehr als 95 Gew.-%, zum Beispiel in einer Menge von mehr als 98 Gew.-%.oder von mehr als
99 Gew.-%.oder von mehr als 99,9 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidpulvers.
Besonders bevorzugt enthilt das Siliziumdioxidpulver Siliziumdioxid in einer Menge von mehr als 99,99 Gew.-

%, bezogen auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidpulvers.

Bevorzugt weist das Siliziumdioxidpulver einen Metallgehalt an von Aluminium verschiedenen Metallen von
weniger als 5 ppm, zum Beispiel von weniger als 2 ppm, besonders bevorzugt von weniger als 1 ppm, jeweils
bezogen auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidpulvers, auf. Oftmals weist das Siliziumdioxidpulver jedoch
einen Gehalt an von Aluminium verschiedenen Metallen in einer Menge von mindestens 1 ppb auf. Solche Metal-
le sind beispiclsweise Natrium, Lithium, Kalium, Magnesium, Calcium, Strontium, Germanium, Kupfer, Molyb-
dén, Wolfram, Titan, Eisen und Chrom. Diese kénnen zum Beispiel als Element, als Ion, oder als Teil eines Mo-

lekiils oder eines lons oder eines Komplexes vorliegen.

Bevorzugt hat das Siliziumdioxidpulver einen Gesamtanteil an weiteren Bestandteilen von weniger als 30 ppm,
zum Beispiel von weniger als 20 ppm, besonders bevorzugt von weniger als 15 ppm, die ppm jeweils bezogen auf
das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidpulvers. Oftmals weist das Siliziumdioxidpulver jedoch einen Gehalt an
weiteren Bestandteilen in einer Menge von mindestens | ppb auf. Unter weiteren Bestandteilen werden alle Be-
standteile des Siliziumdioxidpulvers verstanden, die nicht zu der folgenden Gruppe gehoren: Siliziumdioxid,

Chlor, Aluminium, OH-Gruppen.

Im vorliegenden Kontext bedeutet die Angabe eines Bestandteils, wenn der Bestandteil ein chemisches Element
ist, dass er als Element oder als Ion in einer Verbindung oder einem Salz vorliegen kann. Zum Beispiel beinhaltet
die Angabe ,,Aluminium® neben metallischem Aluminium auch Aluminiumsalze, Aluminiumoxide und Alumini-
ummetallkomplexe. Zum Beispiel beinhaltet die Angabe ,,Chlor neben elementarem Chlor, Chloride wie Natri-
umchlorid und Chlorwasserstoff. Oftmals liegen die weiteren Bestandteile in dem gleichen Aggregatzustand vor

wie der Stoff, in dem sie enthalten sind.

Im vorliegenden Kontext bedeutet dic Angabe ¢ines Bestandteils, wenn der Bestandteil eine chemische Verbin-
dung oder eine funktionelle Gruppe ist, dass der Bestandteil in der genannten Form, als geladene chemische Ver-
bindung oder als Derivat der chemischen Verbindung vorliegen kann. Zum Beispiel beinhaltet die Angabe des
chemischen Stoffes Ethanol, neben Ethanol auch Ethanolat, zum Beispiel Natriumethanolat. Die Angabe ,,OH-
Gruppe™ beinhaltet auch Silanol, Wasser und Metallhydroxide. Zum Beispiel beinhaltet die Angabe Derivat bei

Essigsdure auch Essigsdureester und Acetanhydrid.

Bevorzugt weisen mindestens 70 % der Pulverteilchen des Siliziumdioxidpulvers, bezogen auf die Anzahl an

Pulverteilchen, eine Primérpartikelgrofle von weniger als 100 nm auf, zum Beispiel im Bereich von 10 bis 100 nm
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oder von 15 bis 100 nm, und besonders bevorzugt im Bereich von 20 bis 100 nm auf. Die Primérpartikelgrofie

wird durch dynamische Lichtstreuung nach ISO 13320:2009-10 bestimmt.

Bevorzugt weisen mindestens 75 % der Pulverteilchen des Siliziumdioxidpulvers, bezogen auf die Anzahl an
Pulverteilchen, eine Primérpartikelgrofle von weniger als 100 nm auf, zum Beispiel im Bereich von 10 bis 100 nm

oder von 15 bis 100 nm, und besonders bevorzugt im Bereich von 20 bis 100 nm auf.

Bevorzugt weisen mindestens 80 % der Pulverteilchen des Siliziumdioxidpulvers, bezogen auf die Anzahl an
Pulverteilchen, eine Primérpartikelgrofle von weniger als 100 nm auf, zum Beispiel im Bereich von 10 bis 100 nm

oder von 15 bis 100 nm, und besonders bevorzugt im Bereich von 20 bis 100 nm auf.

Bevorzugt weisen mindestens 85 % der Pulverteilchen des Siliziumdioxidpulvers, bezogen auf die Anzahl an
Pulverteilchen, eine Primérpartikelgrofle von weniger als 100 nm auf, zum Beispiel im Bereich von 10 bis 100 nm

oder von 15 bis 100 nm, und besonders bevorzugt im Bereich von 20 bis 100 nm auf.

Bevorzugt weisen mindestens 90 % der Pulverteilchen des Siliziumdioxidpulvers, bezogen auf die Anzahl an
Pulverteilchen, eine Primérpartikelgrofle von weniger als 100 nm auf, zum Beispiel im Bereich von 10 bis 100 nm

oder von 15 bis 100 nm, und besonders bevorzugt im Bereich von 20 bis 100 nm auf.

Bevorzugt weisen mindestens 95 % der Pulverteilchen des Siliziumdioxidpulvers, bezogen auf die Anzahl an
Pulverteilchen, eine Primérpartikelgrofle von weniger als 100 nm auf, zum Beispiel im Bereich von 10 bis 100 nm

oder von 15 bis 100 nm, und besonders bevorzugt im Bereich von 20 bis 100 nm auf.

Bevorzugt weist das Siliziumdioxidpulver eine PartikelgroBe Dy im Bereich von 1 bis 7 wm auf, zum Beispiel im
Bereich von 2 bis 6 pm oder im Bereich von 3 bis 5 pm, besonders bevorzugt im Bereich von 3,5 bis 4,5 pm.
Bevorzugt weist das Siliziumdioxidpulver eine Partikelgroe Dso im Bereich von 6 bis 15 pm auf, zum Beispiel
im Bereich von 7 bis 13 pm oder im Bereich von 8 bis 11 wm, besonders bevorzugt im Bereich von 8,5 bis 10,5
um. Bevorzugt weist das Siliziumdioxidpulver eine PartikelgroBle Doy im Bereich von 10 bis 40 um auf, zum

Beispiel im Bereich von 15 bis 35 pm, besonders bevorzugt im Bereich von 20 bis 30 pm.

Bevorzugt weist das Siliziumdioxidpulver eine spezifische Oberflache (BET-Oberflache) in einem Bereich von
20 bis 60 m*/g auf, zum Beispiel von 25 bis 55 m*/g, oder von 30 bis 50 m*/g, besonders bevorzugt von 20 bis 40
m*/g. Die BET-Oberfliche wird nach der Methode von Brunauer, Emmet und Teller (BET) anhand der DIN

66132 ermittelt und basiert auf Gasabsorption an der zu messenden Oberfléche.
Bevorzugt hat das Siliziumdioxidpulver einen pH-Wert von weniger als 7, zum Beispiel im Bereich von 3 bis 6,5

oder von 3,5 bis 6 oder von 4 bis 5,5, besonders bevorzugt im Bereich von 4,5 bis 5. Der pH-Wert kann mittels

Einstabmesselektrode ermittelt werden (4 % Siliziumdioxidpulver in Wasser).
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Das Siliziumdioxidpulver weist bevorzugt dic Merkmalskombination a./b./c. oder a./b./f. oder a./b./g. auf, weiter
bevorzugt die Merkmalskombination a./b./c./f. oder a./b./c./g. oder a./b./f./g., besonders bevorzugt die Merkmals-
kombination a./b./c./f./g.

Das Siliziumdioxidpulver weist bevorzugt die Merkmalskombination a./b./c. auf, wobei die BET-Oberfliache in
einem Bereich von 20 bis 40 m*/g liegt, die Schiittdichte in einem Bereich von 0,05 bis 0,3 g/mL liegt und der
Kohlenstoffgehalt weniger als 40 ppm betrégt.

Das Siliziumdioxidpulver weist bevorzugt dic Merkmalskombination a./b./f. auf, wobei die BET-Oberfliache in
einem Bereich von 20 bis 40 m*/g, die Schiittdichte in einem Bereich von 0,05 bis 0,3 g/mL und der Gesamtgehalt

an Metallen, die von Aluminium verschieden sind, in einem Bereich von 1 ppb bis 1 ppm liegt.

Das Siliziumdioxidpulver weist bevorzugt die Merkmalskombination a./b./g. auf, wobei die BET-Oberfliche in
einem Bereich von 20 bis 40 m?/g liegt, die Schiittdichte in einem Bereich von 0,05 bis 0,3 g/ mL liegt und min-
destens 70 Gew.-% der Pulverteilchen eine Primérpartikelgrofle in einem Bereich von 20 bis weniger als 100 nm

aufweisen.

Das Siliziumdioxidpulver weist weiter bevorzugt die Merkmalskombination a./b./c./f. auf, wobei dic BET-
Oberfliche in einem Bereich von 20 bis 40 m*/g liegt, die Schiittdichte in einem Bereich von 0,05 bis 0,3 g/mL
liegt, der Kohlenstoffgehalt weniger als 40 ppm betrdgt und der Gesamtgehalt an Metallen, die von Aluminium

verschieden sind, in einem Bereich von 1 ppb bis 1 ppm liegt.

Das Siliziumdioxidpulver weist weiter bevorzugt die Merkmalskombination a./b./c./g. auf, wobei dic BET-
Oberfliche in einem Bereich von 20 bis 40 m*/g liegt, die Schiittdichte in einem Bereich von 0,05 bis 0,3 g/mL
liegt, der Kohlenstoffgehalt weniger als 40 ppm betrigt und mindestens 70 Gew.-% der Pulverteilchen eine Pri-

mérpartikelgroBe in einem Bereich von 20 bis weniger als 100 nm aufweisen.

Das Siliziumdioxidpulver weist weiter bevorzugt die Merkmalskombination a./b./f./g. auf, wobei die BET-
Oberfliche in einem Bereich von 20 bis 40 m*/g liegt, die Schiittdichte in einem Bereich von 0,05 bis 0,3 g/mL
liegt, der Gesamtgehalt an Metallen, die von Aluminium verschieden sind, in einem Bereich von 1 ppb bis 1 ppm
liegt und mindestens 70 Gew.-% der Pulverteilchen eine PrimérpartikelgroBe in einem Bereich von 20 bis weni-

ger als 100 nm aufweisen.

Das Siliziumdioxidpulver weist besonders bevorzugt die Merkmalskombination a./b./c./f./g. auf, wobei die BET-
Oberfliche in einem Bereich von 20 bis 40 m*/g liegt, die Schiittdichte in einem Bereich von 0,05 bis 0,3 g/mL
liegt, der Kohlenstoffgehalt weniger als 40 ppm betrdgt, der Gesamtgehalt an Metallen, die von Aluminium ver-
schieden sind, in einem Bereich von 1 ppb bis 1 ppm liegt und mindestens 70 Gew.-% der Pulverteilchen ¢ine

Primérpartikelgrofe in einem Bereich von 20 bis weniger als 100 nm aufweisen.
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Schritt I1.

Gemif einer bevorzugten Ausfithrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung wird das Siliziumdioxidpulver
in Schritt IT zu einem Siliziumdioxidgranulat verarbeitet, wobei das Siliziumdioxidgranulat einen groferen Parti-
keldurchmesser aufweist als das Siliziumdioxidpulver. Dazu geeignet sind prinzipiell alle dem Fachmann bekann-

ten Verfahren, die zu einer Erhéhung der Partikeldurchmesser fithren.

Das Siliziumdioxidgranulat weist einen Partikeldurchmesser auf, der grofler ist, als der Partikeldurchmesser des
Siliziumdioxidpulvers. Bevorzugt ist der Partikeldurchmesser des Siliziumdioxidgranulats in ¢inem Bereich von
500 bis 50.000 mal groBer als der Partikeldurchmesser des Siliziumdioxidpulvers, zum Beispiel 1.000 bis 10.000
mal grofer, besonders bevorzugt 2.000 bis 8000 mal groBer.

Bevorzugt sind mindestens 90 % des in Schritt 1.) bereitgestellten Siliziumdioxidgranulats aus pyrogen erzeugtem
Siliziumdioxidpulver gebildet, zum Beispiel mindestens 95 Gew.-% oder mindestens 98 Gew.-%, besonders be-

vorzugt mindestens 99 Gew.-% oder mehr, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats.

Erfindungsgemaf weist das eingesetzte Siliziumdioxidgranulat folgende Merkmale auf:
A) eine BET-Oberfliche im Bereich von 20 m*/g bis 50 m*/g; und

B) eine mittlere PartikelgrofBe in einem Bereich von 50 bis 500 pm.

Das Siliziumdioxidgranulat weist bevorzugt mindestens eines, bevorzugt mindestens zwei oder mindestens drei
oder mindestens vier, besonders bevorzugt alle der folgenden Merkmale auf:
0] eine Schiittdichte in einem Bereich von 0,5 bis 1,2 g/cm3, zum Beispiel in einem Bereich von 0,6
bis 1,1 g/cm’, besonders bevorzugt in einem Bereich von 0,7 bis 1,0 g/em’;
D) einen Kohlenstoffgehalt von weniger als 50 ppm;
E) einen Aluminiumgehalt von weniger als 200 ppb;
F eine Stampfdichte in e¢inem Bereich von 0,7 bis 1,2 g/cm3;
Q) ein Porenvolumen in einem Bereich von 0,1 bis 2,5 mL/g, zum Beispiel in ¢inem Bereich von 0,15
bis 1,5 mL/g; besonders bevorzugt in einem Bereich von 0,2 bis 0,8 mL/g;
H) einen Schiittwinkel in einem Bereich von 23 bis 26°;
D eine Partikelgrofenverteilung Dy in einem Bereich von 50 bis 150 um;
)] eine PartikelgroBenverteilung Dsg in einem Bereich von 150 bis 300 pm;
K) eine PartikelgroBenverteilung Dy in einem Bereich von 250 bis 620 pm,

wobei die ppm und ppb jeweils auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats bezogen sind.

Bevorzugt weisen die Granulen des Siliziumdioxidgranulats eine sphirische Morphologie auf. Unter einer sphéri-
schen Morphologie wird eine runde bis ovale Form der Partikel verstanden. Die Granulen des Siliziumdioxidgra-
nulats weisen bevorzugt eine mittlere Sphérizitit in ¢inem Bereich von 0,7 bis 1,3 SPHT3, zum Beispicl cine
mittlere Sphérizitit in ¢inem Bereich von 0,8 bis 1,2 SPHT3, besonders bevorzugt eine mittlere Sphérizitit in

einem Bereich von 0,85 bis 1,1 SPHT3 auf. Das Merkmal SPHT3 ist in den Testmethoden beschrieben.
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Weiterhin bevorzugt weisen die Granulen des Siliziumdioxidgranulats eine mittlere Symmetrie in einem Bereich
von 0,7 bis 1,3 Symm3, zum Beispiel eine mittlere Symmetrie in einem Bereich von 0,8 bis 1,2 Symm3, beson-
ders bevorzugt eine mittlere Symmetrie in einem Bereich von 0,85 bis 1,1 Symm3 auf. Das Merkmal der mittle-

ren Symmetrie Symm3 ist in den Testmethoden beschrieben.

Bevorzugt weist das Siliziumdioxidgranulat einen Metallgehalt an von Aluminium verschiedenen Metallen von
weniger als 1000 ppb, zum Beispiel von weniger als 500 ppb, besonders bevorzugt von weniger als 100 ppb,
jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats, auf. Oftmals weist das Siliziumdioxidgranu-
lat jedoch einen Gehalt an von Aluminium verschiedenen Metallen in ¢iner Menge von mindestens 1 ppb auf.
Oftmals weist das Siliziumdioxidgranulat einen Metallgehalt an von Aluminium verschiedenen Metallen von
weniger als 1 ppm, bevorzugt in einem Bereich von 40 bis 900 ppb, zum Beispiel in einem Bereich von 50 bis
700 ppb, besonders bevorzugt in einem Bereich von 60 bis 500 ppb, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des
Siliziumdioxidgranulats. Solche Metalle sind beispielsweise Natrium, Lithium, Kalium, Magnesium, Calcium,
Strontium, Germanium, Kupfer, Molybdéin, Titan, Eisen und Chrom. Diese kénnen zum Beispiel als Element, als

Ton, oder als Teil eines Molekiils oder eines Ions oder e¢ines Komplexes vorliegen.

Das Siliziumdioxidgranulat kann weitere Bestandteile, beispielsweise in Form von Molekiilen, Ionen oder Ele-
menten beinhalten. Bevorzugt beinhaltet das Siliziumdioxidgranulat weniger als 500 ppm, zum Beispicl weniger
als 300 ppm, besonders bevorzugt weniger als 100 ppm, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des Siliziumdi-
oxidgranulat, weitere Bestandteile. Oftmals sind weitere Bestandteile in einer Menge von mindestens 1 ppb ent-
halten. Die weiteren Bestandteile konnen insbesondere ausgewdhlt sein aus der Gruppe bestehend aus Kohlen-

stoff, Fluorid, Jodid, Bromid, Phosphor oder einer Mischung von mindestens zwei hiervon.

Bevorzugt beinhaltet das Siliziumdioxidgranulat weniger als 10 ppm Kohlenstoff, zum Beispiel weniger als 8
ppm oder weniger als 5 ppm, besonders bevorzugt weniger als 4 ppm, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht
des Siliziumdioxidgranulats. Oftmals ist Kohlenstoff in einer Menge von mindestens 1 ppb im Siliziumdioxidgra-

nulat enthalten.

Bevorzugt beinhaltet das Siliziumdioxidgranulat weniger als 100 ppm, zum Beispiel weniger als 80 ppm, beson-
ders bevorzugt weniger als 70 ppm, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats, an
weiteren Bestandteilen. Oftmals sind die weiteren Bestandteile jedoch in einer Menge von mindestens 1 ppb ent-

halten.

Bevorzugt beinhaltet Schritt II. folgende Schritte:

IL.1. Bereitstellen einer Flissigkeit;
IL.2. Mischen des Siliziumdioxidpulvers mit der Fliissigkeit unter Erhalt einer Aufschldmmung;
IL.3. Granulieren der Aufschlammung.

Eine Flissigkeit wird im Sinne der vorliegenden Erfindung als ein Stoff oder ein Stoffgemisch verstanden, das bei

einem Druck von 1013 hPa und ¢iner Temperatur von 20 °C fliissig ist.
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Eine ,,Aufschlimmung® im Sinne der vorliegenden Erfindung bedeutet ein Gemisch aus mindestens zwei Stoffen,
wobei das Gemisch bei den bei Betrachtung vorliegenden Bedingungen mindestens ¢ine Flissigkeit und mindes-

tens einen Feststoff aufweist.

Als Flussigkeit eignen sich prinzipiell alle dem Fachmann bekannten und zum vorliegenden Einsatzzweck geeig-
net erscheinende Stoffe und Stoffgemische. Bevorzugt ist die Fliissigkeit ausgewédhlt aus der Gruppe bestehend
aus organischen Flissigkeiten und Wasser. Bevorzugt ist das Siliziumdioxidpulver in der Flissigkeit in einer
Menge von weniger als 0,5 g/L, bevorzugt in einer Menge von weniger als 0,25 g/L, besonders bevorzugt in einer
Menge von weniger als 0,1 g/L 16slich, die g/ jeweils angegeben als g Siliziumdioxidpulver pro Liter Flissig-

keit.

Bevorzugt eignen sich als Fliissigkeit polare Losungsmittel. Dies konnen organische Flissigkeiten oder Wasser
sein. Bevorzugt ist die Fliissigkeit ausgewihlt aus der Gruppe bestehend aus Wasser, Methanol, Ethanol, n-
Propanol, iso-Propanol, n-Butanol, tert-Butanol und Mischungen aus mehr als einem davon. Besonders bevorzugt

ist die Fliissigkeit Wasser. Besonders bevorzugt beinhaltet die Flissigkeit destilliertes oder entionisiertes Wasser.

Bevorzugt wird das Siliziumdioxidpulver zu einer Aufschldmmung verarbeitet. Das Siliziumdioxidpulver ist in
der Fliissigkeit bei Raumtemperatur nahezu unldslich, kann jedoch in die Flissigkeit in hohen Gewichts-Anteilen

unter Erhalt der Aufschlammung eingebracht werden.

Das Siliziumdioxidpulver und die Fliissigkeit konnen in beliebiger Weise gemischt werden. Zum Beispiel kann
das Siliziumdioxidpulver zu der Fliissigkeit, oder die Fliissigkeit zum Siliziumdioxidpulver gegeben werden. Das
Gemisch kann wihrend des Zugebens oder nach dem Zugeben bewegt werden. Besonders bevorzugt wird das
Gemisch wihrend und nach dem Zugeben bewegt. Beispiele fiir das Bewegen sind ¢in Schiitteln und ein Rihren,
oder eine Kombination von beidem. Bevorzugt kann das Siliziumdioxidpulver unter Rihren zu der Flissigkeit
gegeben werden. Weiter bevorzugt kann ein Teil des Siliziumdioxidpulvers zu der Flissigkeit gegeben werden,
wobei das so erhaltene Gemisch bewegt wird, und das Gemisch anschlieend mit dem tbrigen Teil des Silizium-
dioxidpulvers vermischt wird. Ebenso kann ein Teil der Flissigkeit zu dem Siliziumdioxidpulver gegeben wer-
den, wobei das so erhaltene Gemisch bewegt wird, und das Gemisch anschlieend mit dem tibrigen Teil der Fliis-

sigkeit vermischt wird.

Durch das Mischen des Siliziumdioxidpulvers und der Fliissigkeit wird eine Aufschlammung erhalten. Bevorzugt
ist die Aufschlimmung eine Suspension, in der das Siliziumdioxidpulver gleichméBig in der Fliissigkeit verteilt
ist. Unter ,gleichmiBig™ wird verstanden, dass die Dichte und die Zusammensetzung der Aufschlimmung an
jeder Stelle um nicht mehr als 10 % von der durchschnittlichen Dichte und der durchschnittlichen Zusammenset-
zung abweichen, jeweils bezogen auf die Gesamtmenge an Aufschldimmung. Eine gleichméBige Verteilung des
Siliziumdioxidpulvers in der Flissigkeit kann durch wie ein zuvor bereits beschriebenes Bewegen hergestellt,

oder erhalten werden, oder beides.
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Bevorzugt hat die Aufschldmmung ein Litergewicht im Bereich von 1000 bis 2000 g/L, zum Beispiel im Bereich
von 1200 bis 1900 g/L oder von 1300 bis 1800 g/L, besonders bevorzugt im Bereich von 1400 bis 1700 g/L. Das

Litergewicht wird mittels Auswiegen eines volumenkalibrierten Behélters bestimmt.

Gemil einer bevorzugten Ausfithrungsform gilt fiir die Aufschlimmung mindestens eines, zum Beispiel mindes-
tens zwei oder mindestens drei oder mindestens vier, besonders bevorzugt mindestens fiinf der folgenden Merk-
male:

a.) die Aufschldmmung wird in Kontakt mit einer Kunststoffoberfldche transportiert;

b.)  die Aufschlammung wird geschert;

c.) die Aufschlimmung weist eine Temperatur von mehr als 0°C auf, bevorzugt in ¢inem Bereich von 5
bis 35°C;

d) die Aufschlammung weist ein Zeta-Potential bei einem pH-Wert von 7 in einem Bereich von 0 bis -100
mA auf, zum Beispiel von -20 bis -60 mA, besonders bevorzugt von -30 bis -45 mA;

¢.) die Aufschlammung weist einen pH-Wert in einem Bereich von 7 oder mehr auf, zum Beispiel von
mehr als 7 oder einen pH-Wert im Bereich von 7,5 bis 13 oder von 8 bis 11, besonders bevorzugt von
8,5 bis 10;

f) die Aufschldmmung weist einen isoelektrischen Punkt von weniger als 7, zum Beispiel in einem Be-
reich von 1 bis 5 oder in einem Bereich von 2 bis 4, besonders bevorzugt in einem Bereich von 3 bis
3,5;

g.)  die Aufschlammung weist einen Feststoffgehalt von mindestens 40 Gew.-%, zum Beispiel in einem
Bereich von 50 bis 80 Gew.-%, oder in einem Bereich von 55 bis 75 Gew.-%, besonders bevorzugt in
einem Bereich von 60 bis 70 Gew.-% auf, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Aufschldm-
mung;

h.)  die Aufschldmmung weist eine Viskositdt gemdB DIN 53019-1 (5 rpm, 30 Gew.-%) in einem Bereich
von 500 bis 2000 mPas, zum Beispiel im Bereich von 600 bis 1700 mPas, besonders bevorzugt im Be-
reich von 1000 bis 1600 mPas auf;

1.) die Aufschlammung weist eine Thixotropie gemdf DIN SPEC 91143-2 (30 Gew.-% in Wasser, 23 °C,
5 rpm/50 rpm) im Bereich von 3 bis 6, zum Beispiel im Bereich von 3,5 bis 5, besonders bevorzugt im
Bereich von 4,0 bis 4,5 auf;

iB) die Siliziumdioxidpartikel in der Aufschlammung weisen in einer 4 Gew.-%igen Aufschlammung eine
mittlere PartikelgroBe in Suspension gemdBl DIN ISO 13320-1 im Bereich von 100 bis 500 nm, zum

Beispiel in einem Bereich von 200 bis 300 nm auf.

Bevorzugt weisen die Siliziumdioxidpartikel in einer 4 Gew.-%igen wéssrigen Aufschldmmung eine Partikelgro-
B¢ Dy in einem Bereich von 50 bis 250 nm auf, besonders bevorzugt im Bereich von 100 bis 150 nm. Bevorzugt
weisen die Siliziumdioxidpartikel in einer 4 Gew.-%igen wéssrigen Aufschlimmung eine PartikelgroBe Dso in
einem Bereich von 100 bis 400 nm auf, besonders bevorzugt im Bereich von 200 bis 250 nm. Bevorzugt weisen
die Siliziumdioxidpartikel in einer 4 Gew.-%igen wissrigen Aufschlimmung eine Partikelgroflie Doy in einem
Bereich von 200 bis 600 nm auf, besonders bevorzugt in einem Bereich von 350 bis 400 nm. Die Partikelgrofe

wird mittels DIN ISO 13320-1 bestimmt.
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Unter dem ,,isolektrischen Punkt™ wird der pH-Wert verstanden, bei dem das Zeta-Potential den Wert 0 annimmt.

Das Zeta-Potential wird gemdB ISO 13099-2:2012 bestimmt.

Bevorzugt wird der pH-Wert der Aufschlammung auf einen Wert in dem oben genannten Bereich eingestellt.
Bevorzugt kénnen zum Einstellen des pH-Werts Stoffe wie NaOH oder NH;, zum Beispiel als wissrige Losung

der Aufschlammung zugegeben werden. Dabei wird die Aufschldmmung oftmals bewegt.

Granulation

Das Siliziumdioxidgranulat wird durch Granulieren von Siliziumdioxidpulver erhalten. Unter Granulieren ver-
steht man das Uberfithren von Pulverteilchen in Granulen. Beim Granulieren bilden sich durch Zusammenlage-
rungen von mehreren Siliziumdioxidpulverteilchen grofiere Agglomerate, die als ,,Siliziumdioxidgranulen® be-
zeichnet werden. Diese werden oft auch als ,,Siliziumdioxidpartikel", ,,Siliziumdioxidgranulatteilchen* oder
»Granulatteilchen® bezeichnet. In ihrer Gesamtheit bilden Granulen ein Granulat, z.B. die Siliziumdioxidgranulen

ein ,,Siliziumdioxidgranulat”.

Im vorliegenden Fall kann prinzipiell jedes Granulierverfahren ausgewihlt werden, das dem Fachmann bekannt
und zum Granulieren von Siliziumdioxidpulver geeignet erscheint. Bei den Granulierverfahren kann zwischen
Aufbaugranulation und Pressgranulation, und weiter zwischen Nass- und Trocken-Granulierverfahren unterschie-
den werden. Bekannte Methoden sind Rollgranulation in einem Granulierteller, Sprithgranulation, Zentrifugalzer-
stdubung, Wirbelschichtgranulation, Granulierverfahren unter Einsatz einer Granuliermiihle, Kompaktierung,

Walzenpressen, Brikettierung, Schiilpenherstellung oder Extrudierung.

Bevorzugt wird beim Verarbeiten ein Siliziumdioxidgranulat mit Granulen gebildet, die eine sphérische Morpho-
logie aufweisen; wobei das Verarbeiten weiter bevorzugt durch Sprithgranulieren oder Rollgranulieren erfolgt.
Weiter bevorzugt beinhaltet ein Siliziumdioxidgranulat mit Granulen, die eine sphérische Morphologie aufwei-
sen, hochstens 50 % Granulen, bevorzugt hochstens 40 % Granulen, weiter bevorzugt hochstens 20 % Granulen,
mehr bevorzugt zwischen 0 und 50%, zwischen 0 und 40% oder zwischen 0 und 20%, oder zwischen 10 und
50%, zwischen 10 und 40% oder zwischen 10 und 20% Granulen, die nicht eine sphérische Morphologie aufwei-
sen, die Prozentangabe jeweils bezogen auf dic Gesamtzahl an Granulen im Granulat. Die Granulen mit einer

sphérischen Morphologie weisen die in dieser Beschreibung bereits genannten SPHT3-Werte auf.

Spriihtrocknen
GemadB einer bevorzugten Ausfithrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung wird ein Siliziumdioxidgranu-
lat durch Sprithgranulieren der Aufschlimmung erhalten. Das Sprithgranulieren wird auch als Sprithtrocknen

bezeichnet.

Das Spriihtrocknen erfolgt bevorzugt in ¢inem Sprihturm. Zum Sprithtrocknen wird die Aufschlammung bei
erhohter Temperatur unter Druck gesetzt. Die unter Druck stehende Aufschldammung wird anschlieSend iiber eine
Diise entspannt und so in den Spriihturm gespriiht. In Folge dessen bilden sich Tropfen, die augenblicklich trock-

nen und zunéchst trockene Kleinstpartikel (,,Keime*) bilden. Die Kleinstpartikel bilden zusammen mit einem auf
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die Partikel wirkenden Gasstrom eine Wirbelschicht. Sie werden so im Schwebezustand gehalten und kdnnen

damit ¢ine Oberfliche zum Trocknen weiterer Tropfchen bilden.

Die Diise, durch die die Aufschlammung in den Sprithturm gespriiht wird, bildet bevorzugt ¢inen Einlass in den

Innenraum des Sprithturms.

Die Diise weist beim Sprithen bevorzugt eine Kontaktfldche mit der Aufschlammung auf. Unter der ,,Kontaktfl-
che* wird der Bereich der Diise verstanden, der beim Sprithen in Kontakt mit der Aufschldammung kommt. Oft-
mals ist zumindest ein Teil der Diise als Rohr geformt, durch das die Aufschldmmung beim Sprithen geleitet wird,

so dass die Innenseite des Hohlrohrs mit der Aufschldmmung in Berithrung kommt.

Die Kontaktfldche beinhaltet bevorzugt ein Glas, einen Kunststoff oder eine Kombination davon. Bevorzugt be-
inhaltet die Kontaktfldche ein Glas, besonders bevorzugt Quarzglas. Bevorzugt beinhaltet die Kontaktflidche einen
Kunststoff. Prinzipiell sind alle dem Fachmann bekannten Kunststoffe geeignet, die bei den Verfahrenstemperatu-
ren stabil sind und keine Fremdatome an die Aufschldimmung abgeben. Bevorzugte Kunststoffe sind Polyolefine,
zum Beispiel Homo- oder Copolymere beinhaltend mindestens ein Olefin, besonders bevorzugt Homo- oder Co-
polymere beinhaltend Polypropylen, Polyethylen, Polybutadien oder Kombinationen aus zwei oder mehr davon.
Bevorzugt besteht die Kontaktfliche aus einem Glas, einem Kunststoff oder ¢iner Kombination davon, zum Bei-
spiel ausgewdhlt aus der Gruppe bestehend aus Quarzglas und Polyolefinen, besonders bevorzugt ausgewihlt aus
der Gruppe bestehend aus Quarzglas und Homo- oder Copolymere beinhaltend Polypropylen, Polyethylen, Po-
lybutadien oder Kombinationen aus zwei oder mehr davon. Bevorzugt beinhaltet die Kontaktfliche keine Metalle,

insbesondere kein Wolfram, Titan, Tantal, Chrom, Cobalt, Nickel, Eisen, Vanadium, Zirkonium und Mangan.

Es ist prinzipiell moglich, dass die Kontaktfliche und die weiteren Teile der Diise aus dem gleichen oder aus
verschiedenen Materialien bestehen. Bevorzugt enthalten die weiteren Teile der Diise das gleiche Material wie die
Kontaktflache. Es ist ebenso moglich, dass die weiteren Teile der Diise ein von der Kontaktfliche verschiedenes
Material enthalten. Zum Beispiel kann die Kontaktfliche mit einem geeigneten Material, zum Beispiel einem

Glas oder einem Kunststoff beschichtet sein.

Bevorzugt ist diec Diise zu mehr als 70 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Diise, aus einem Element
ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Glas, Kunststoff oder einer Kombination von Glas und Kunststoff ge-
bildet, zum Beispiel zu mehr als 75 Gew.-% oder zu mehr als 80 Gew.-% oder zu mehr als 85 Gew.-% oder zu

mehr als 90 Gew.-% oder zu mehr als 95 Gew.-%, besonders bevorzugt zu mehr als 99 Gew.-%.

Bevorzugt umfasst die Diise ein Diisenpléttchen. Das Diisenpléttchen ist bevorzugt aus Glas, Kunststoff oder
einer Kombination aus Glas und Kunststoff gebildet. Bevorzugt ist das Diisenplittchen aus Glas gebildet, beson-
ders bevorzugt Quarzglas. Bevorzugt ist das Disenpléttchen aus Kunststoff gebildet. Bevorzugte Kunststoffe sind
Polyolefine, zum Beispiel Homo- oder Copolymere beinhaltend mindestens ein Olefin, besonders bevorzugt Ho-
mo- oder Copolymere beinhaltend Polypropylen, Polyethylen, Polybutadien oder Kombinationen aus zwei oder
mehr davon. Bevorzugt beinhaltet das Diisenplittchen keine Metalle, insbesondere kein Wolfram, Titan, Tantal,

Chrom, Cobalt, Nickel, Eisen, Vanadium, Zirkonium und Mangan.
22



10

15

20

25

30

35

40

WO 2017/103114 PCT/EP2016/081437

Bevorzugt umfasst die Diise eine Drallschnecke. Die Drallschnecke ist bevorzugt aus Glas, Kunststoff oder einer
Kombination aus Glas und Kunststoff gebildet. Bevorzugt ist die Drallschnecke aus Glas gebildet, besonders
bevorzugt Quarzglas. Bevorzugt ist die Drallschnecke aus Kunststoff gebildet. Bevorzugte Kunststoffe sind Po-
lyolefine, zum Beispiel Homo- oder Copolymere beinhaltend mindestens ein Olefin, besonders bevorzugt Homo-
oder Copolymere beinhaltend Polypropylen, Polyethylen, Polybutadien oder Kombinationen aus zwei oder mehr
davon. Bevorzugt beinhaltet die Drallschnecke keine Metalle, insbesondere kein Wolfram, Titan, Tantal, Chrom,

Cobalt, Nickel, Eisen, Vanadium, Zirkonium und Mangan.

Die Diise kann dariiber hinaus weitere Bestandteile umfassen. Bevorzugte weitere Bauteile sind ¢in Diisenkorper,
besonders bevorzugt ist ein die Drallschnecke und das Diisenpléttchen umgebender Diisenkorper, ein Kreuzstiick
und eine Prallplatte. Bevorzugt umfasst eine Dise eines oder mehr, besonders bevorzugt alle, der weiteren Bautei-
le. Die weiteren Bauteile kdnnen unabhédngig voneinander prinzipiell aus einem beliebigen, dem Fachmann be-
kannten und zu diesem Zweck geeigneten Material bestehen, zum Beispiel aus einem Metall-haltigen Material,
aus Glas oder aus einem Kunststoff. Bevorzugt ist der Diisenkorper aus Glas gebildet, besonders bevorzugt
Quarzglas. Bevorzugt sind die weiteren Bauteile aus Kunststoff gebildet. Bevorzugte Kunststoffe sind Polyole-
fine, zum Beispiel Homo- oder Copolymere beinhaltend mindestens ein Olefin, besonders bevorzugt Homo- oder
Copolymere beinhaltend Polypropylen, Polyethylen, Polybutadien oder Kombinationen aus zwei oder mehr da-
von. Bevorzugt beinhalten diec weiteren Bauteile keine Metalle, insbesondere kein Wolfram, Titan, Tantal,

Chrom, Cobalt, Nickel, Eisen, Vanadium, Zirkonium und Mangan.

Bevorzugt weist der Sprithturm ¢inen Gaseinlass und einen Gasauslass auf. Durch den Gaseinlass kann Gas in
den Innenraum des Sprithturms eingebracht, und durch den Gasauslass kann ¢s ausgeleitet werden. Es ist auch
moglich, Gas tiber die Diise in den Sprithturm einzuleiten. Ebenso kann Gas tiber den Auslass des Sprithturms
ausgeleitet werden. Weiterhin bevorzugt kann Gas tber die Dise und einen Gaseinlass des Sprithturms zugefiihrt,

und iiber den Auslass des Spriihturms und einen Gasauslass des Sprithturms ausgeleitet werden.

Bevorzugt liegt im Innenraum des Sprithturms eine Atmosphére ausgewéhlt aus Luft, einem Inertgas, mindestens
zwel Inertgasen oder eine Kombination von Luft mit mindestens einem Inertgas, bevorzugt mindestens zwei
Inertgasen vor. Als Inertgase sind bevorzugt ausgewéhlt aus der Liste bestehend aus Stickstoff, Helium, Neon,
Argon, Krypton und Xenon. Zum Beispiel liegt im Innenraum des Sprithturms Luft, Stickstoff oder Argon vor,

besonders bevorzugt Luft.

Weiter bevorzugt ist die im Spriihturm vorliegende Atmosphére Teil eines Gasstroms. Der Gasstrom wird in den
Spriihturm bevorzugt iiber ¢inen Gaseinlass eingeleitet und iiber ¢inen Gasauslass ausgeleitet. Es ist auch moglich
Teile des Gasstroms tiber die Diise einzuleiten und Teile des Gasstroms Uber einen Feststoffauslass auszuleiten.
Der Gasstrom kann im Sprithturm weitere Bestandteile aufnehmen. Diese kdnnen beim Sprihtrocknen aus der

Aufschlammung stammen und in den Gasstrom tibergehen.

Bevorzugt wird dem Spriihturm ein trockener Gasstrom zugefiihrt. Unter einem trockenen Gasstrom wird ein Gas

oder ein Gasgemisch verstanden, dessen relative Feuchte bei der im Sprithturm eingestellten Temperatur unter-
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halb des Kondensationspunktes liegt. Eine relative Luftfeuchte von 100 % entspricht einer Wassermenge von 17,5
g/m’ bei 20°C. Das Gas wird bevorzugt auf eine Temperatur in einem Bereich von 150 bis 450°C, zum Beispiel

von 200 bis 420°C oder von 300 bis 400°C, besonders bevorzugt von 350 bis 400°C vorgewérmt,

Der Innenraum des Sprithturms ist bevorzugt temperierbar. Bevorzugt betrigt die Temperatur im Innenraum des

Spriihturms bis zu 550°C, zum Beispiel 300 bis 500°C, besonders bevorzugt 350 bis 450°C.

Der Gasstrom hat am Gaseinlass bevorzugt eine Temperatur in einem Bereich von 150 bis 450°C, zum Beispiel

von 200 bis 420°C oder von 300 bis 400°C, besonders bevorzugt von 350 bis 400°C.

Am Feststoffauslass, dem Gasauslass oder an beiden Orten hat der ausgeleitete Gasstrom bevorzugt eine Tempe-

ratur von weniger als 170°C, zum Beispiel von 50 bis 150°C, besonders bevorzugt von 100 bis 130°C.

Weiter bevorzugt liegt der Unterschied zwischen der Temperatur des Gasstroms beim Einleiten und dem

Gasstrom beim Ausleiten in ¢inem Bereich von 100 bis 330°C, zum Beispiel von 150 bis 300 °C.

Die so erhaltenen Siliziumdioxidgranulen liegen als Agglomerat einzelner Teilchen von Siliziumdioxidpulver vor.
Die einzelnen Teilchen des Siliziumdioxidpulvers sind im Agglomerat weiterhin erkennbar. Die mittlere Teil-
chengrofe der Teilchen des Siliziumdioxidpulvers liegt bevorzugt im Bereich von 10 bis 1000 nm, zum Beispiel
im Bereich von 20 bis 500 nm oder von 30 bis 250 nm oder von 35 bis 200 nm oder von 40 bis 150 nm, oder
besonders bevorzugt im Bereich von 50 bis 100 nm. Die mittlere Teilchengrofle dieser Teilchen wird geméfl DIN

ISO 13320-1 ermittelt.

Das Sprithtrocknen kann in Anwesenheit von Hilfsstoffen durchgefithrt werden. Prinzipiell kénnen alle Stoffe als
Hilfsstoffe eingesetzt werden, die dem Fachmann bekannt sind und zum vorliegenden Einsatzzweck geeignet
erscheinen. Als Hilfsstoffe kommen zum Beispicl sogenannte Bindemittel in Betracht. Beispicle fiir geeignete
Bindemittel sind Metalloxide wie Calciumoxid, Metallcarbonate wie Calciumcarbonat und Polysaccharide wie

Cellulose, Celluloseether, Stirke und Stiarkederivate.

Besonders bevorzugt wird das Sprithtrocknen im Rahmen der vorliegenden Erfindung ohne Hilfsstoffe durchge-
fiihrt.

Bevorzugt wird vor, nach oder vor und nach dem Entnehmen des Siliziumdioxidgranulats aus dem Sprithturm ein
Teil davon abgetrennt. Zum Abtrennen kommen alle dem Fachmann bekannten und geeignet erscheinenden Ver-

fahren in Betracht. Bevorzugt erfolgt das Abtrennen durch ein Sichten oder ein Sieben.

Bevorzugt werden vor dem Entnehmen des durch Sprithtrocknung gebildeten Siliziumdioxidgranulats aus dem
Sprithturm Partikel mit einer PartikelgroBe von weniger als 50 pm, zum Beispiel mit einer PartikelgroBe von
weniger als 70 um besonders bevorzugt mit einer PartikelgroBe von weniger als 90 pm durch Sichten abgetrennt.
Das Sichten erfolgt bevorzugt durch einen Zyklon, der bevorzugt im unteren Bereich des Sprithturms, besonders

bevorzugt oberhalb des Auslasses des Sprithturms, angeordnet ist.
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Bevorzugt werden nach dem Entnehmen des Siliziumdioxidgranulats aus dem Sprihturm Teilchen mit einer Par-

tikelgroBe von mehr als 1000 pm, zum Beispiel mit einer Partikelgrofe von mehr als 700 um besonders bevor-

zugt mit einer PartikelgroBe von mehr als 500 um durch Sieben abgetrennt. Das Sieben der Partikel kann prinzi-

piell nach allen dem Fachmann bekannten und zu diesem Zweck geeigneten Verfahren erfolgen. Bevorzugt er-

folgt das Sieben mittels einer Riittelrinne.

GemilB einer bevorzugten Ausfihrungsform ist das Sprithtrocknen der Aufschlammung durch eine Diise in einen

Sprithturm durch mindestens eines, zum Beispiel zwei oder drei, besonders bevorzugt alle der folgenden Merkma-

le gekennzeichnet:

a]
b]

g]

h]

]

k]

1]

Sprithgranulieren in einem Sprithturm;

Vorliegen eines Drucks der Aufschldimmung an der Diise von nicht mehr als 40 bar, zum Beispiel in
einem Bereich von 1,3 bis 20 bar von 1,5 bis 18 bar oder von 2 bis 15 bar oder von 4 bis 13 bar, oder
besonders bevorzugt im Bereich von 5 bis 12 bar, wobei der Druck absolut (in Bezug auf p = 0 hPa)
angegeben ist;

eine Temperatur der Tropfchen beim Eintritt in den Sprihturm in einem Bereich von 10 bis 50°C, be-
vorzugt in einem Bereich von 15 bis 30°C, besonders bevorzugt in einem Bereich von 18 bis 25°C.

eine Temperatur an der dem Sprihturm zugewandten Seite der Diise in einem Bereich von 100 bis
450°C, zum Beispiel in ¢inem Bereich von 250 bis 440°C, besonders bevorzugt von 350 bis 430°C;
einen Durchsatz an Aufschlimmung durch die Diise in einem Bereich von 0,05 bis 1 m’/h, zum Bei-
spiel in einem Bereich von 0,1 bis 0,7 m*/h oder von 0,2 bis 0,5 m’/h, besonders bevorzugt in einem
Bereich von 0,25 bis 0,4 m*/h;

einen Feststoffgehalt der Aufschlimmung von mindestens 40 Gew.-%, zum Beispiel in einem Bereich
von 50 bis 80 Gew.-%, oder in einem Bereich von 55 bis 75 Gew.-%, besonders bevorzugt in einem
Bereich von 60 bis 70 Gew.-% auf, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Aufschldmmung;

einen Gaszustrom in den Sprithturm in einem Bereich von 10 bis 100 kg/min, zum Beispiel in einem
Bereich von 20 bis 80 kg/min oder von 30 bis 70 kg/min, besonders bevorzugt in einem Bereich von 40
bis 60 kg/min;

eine Temperatur des Gasstroms beim Eintritt in den Spriihturm in einem Bereich von 100 bis 450°C,
zum Beispiel in einem Bereich von 250 bis 440°C, besonders bevorzugt von 350 bis 430°C;

eine Temperatur des Gasstroms beim Austritt aus dem Sprithturm von weniger als 170°C;

das Gas ist ausgewihlt aus der Gruppe bestehend aus Luft, Stickstoff und Helium, oder einer Kombina-
tion von zwei oder mehr davon; bevorzugt Luft;

eine Restfeuchte des Granulats bei Entnahme aus dem Sprithturm von weniger als 5 Gew.-%, zum Bei-
spiel von weniger als 3 Gew.-% oder von weniger als 1 Gew.-% oder in ¢inem Bereich von 0,01 bis 0,5
Gew.-%, besonders bevorzugt in einem Bereich von 0,1 bis 0,3 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Ge-
samtgewicht des bei der Sprihtrocknung entstehenden Siliziumdioxidgranulats;

mindestens 50 Gew.-% des Sprithgranulats, bezogen auf das Gesamtgewicht des bei der Sprithtrock-
nung entstehenden Siliziumdioxidgranulats, vollzieht eine Flugzeit in einem Bereich von 1 bis 100 s,
zum Beispiel tiber einen Zeitraum von 10 bis 80 s, besonders bevorzugt iiber einen Zeitraum vom 25

bis 70 s;
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m]  mindestens 50 Gew.-% des Sprithgranulats, bezogen auf das Gesamtgewicht des bei der Spriihtrock-
nung entstehenden Siliziumdioxidgranulats, legt eine Flugstrecke von mehr als 20 m zurtick, zum Bei-
spiel von mehr als 30 oder von mehr als 50 oder von mehr als 70 oder von mehr als 100 oder von mehr
als 150 oder von mehr als 200 oder in einem Bereich von 20 bis 200 m oder von 10 bis 150 oder von
20 bis 100, besonders bevorzugt einem Bereich von 30 bis 80 m.

n] der Spriihturm weist ¢ine zylindrische Geometrie auf;

0] eine Hohe des Sprithturms von mehr als 10 m, zum Beispiel von mehr als 15 m oder von mehr als 20 m
oder von mehr als 25 m oder von mehr als 30 m oder in einem Bereich von 10 bis 25 m, besonders be-
vorzugt in ¢inem Bereich von 15 bis 20 m;

Pl Absichten von Partikeln mit einer Grofe von weniger als 90 um vor der Entnahme des Granulats aus
dem Spriihturm;

q] Absieben von Partikeln mit einer GroBe von mehr als 500 pm nach der Entnahme des Granulats aus
dem Sprihturm, bevorzugt auf einer Riittelrinne;

1] der Austritt der Tropfchen der Aufschldmmung aus der Diise erfolgt in einem Winkel von 30 bis 60
Grad entgegen der Lotrichtung, besonders bevorzugt bei einem Winkel von 45 Grad entgegen der Lot-
richtung.

Unter der Lotrichtung wird die Richtung des Schwerkraftvektors verstanden.

Die Flugstrecke bedeutet den Weg, den ein Tropfchen der Aufschldammung ab Austritt aus der Diise im Gasraum
des Sprithturms unter Bildung einer Granule bis zum Abschluss des Flug- und Fallvorgangs zuriicklegt. Der Flug-
und Fallvorgang endet regelméBig durch Auftreffen der Granule am Boden des Sprihturms, oder durch Auftref-
fen der Granule auf bereits auf dem Boden des Sprithturms liegenden anderen Granulen, je nachdem, was zuerst

eintritt.

Die Flugzeit ist die Dauer, die eine Granule fiir das Zuriicklegen der Flugstrecke im Sprithturm benétigt. Bevor-

zugt weisen die Granulen im Sprihturm eine helixformige Flugbahn auf.

Bevorzugt legen mindestens 60 Gew.-% des Sprithgranulats, bezogen auf das Gesamtgewicht des bei der
Sprithtrocknung entstehenden Siliziumdioxidgranulats, eine mittlere Flugstrecke von mehr als 20 m zurlick, zum
Beispiel von mehr als 30 oder von mehr als 50 oder von mehr als 70 oder von mehr als 100 oder von mehr als 150
oder von mehr als 200 oder in einem Bereich von 20 bis 200 m oder von 10 bis 150 oder von 20 bis 100, beson-

ders bevorzugt einem Bereich von 30 bis 80 m.

Bevorzugt legen mindestens 70 Gew.-% des Sprithgranulats, bezogen auf das Gesamtgewicht des bei der
Sprithtrocknung entstehenden Siliziumdioxidgranulats, eine mittlere Flugstrecke von mehr als 20 m zurlick, zum
Beispiel von mehr als 30 oder von mehr als 50 oder von mehr als 70 oder von mehr als 100 oder von mehr als 150
oder von mehr als 200 oder in einem Bereich von 20 bis 200 m oder von 10 bis 150 oder von 20 bis 100, beson-

ders bevorzugt einem Bereich von 30 bis 80 m.
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Bevorzugt legen mindestens 80 Gew.-% des Sprithgranulats, bezogen auf das Gesamtgewicht des bei der
Sprithtrocknung entstehenden Siliziumdioxidgranulats, eine mittlere Flugstrecke von mehr als 20 m zuriick, zum
Beispiel von mehr als 30 oder von mehr als 50 oder von mehr als 70 oder von mehr als 100 oder von mehr als 150
oder von mehr als 200 oder in einem Bereich von 20 bis 200 m oder von 10 bis 150 oder von 20 bis 100, beson-

ders bevorzugt einem Bereich von 30 bis 80 m.

Bevorzugt legen mindestens 90 Gew.-% des Sprithgranulats, bezogen auf das Gesamtgewicht des bei der
Sprithtrocknung entstehenden Siliziumdioxidgranulats, eine mittlere Flugstrecke von mehr als 20 m zurlick, zum
Beispiel von mehr als 30 oder von mehr als 50 oder von mehr als 70 oder von mehr als 100 oder von mehr als 150
oder von mehr als 200 oder in einem Bereich von 20 bis 200 m oder von 10 bis 150 oder von 20 bis 100, beson-

ders bevorzugt einem Bereich von 30 bis 80 m.

Rollgranulation
GemiB einer bevorzugten Ausfithrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung wird ein Siliziumdioxidgranu-

lat durch Rollgranulieren der Aufschldimmung erhalten.

Das Rollgranulieren erfolgt durch Rithren der Aufschlammung in Gegenwart eines Gases bei erhdhter Tempera-
tur. Bevorzugt erfolgt das Rollgranulieren in einem mit ¢inem Rithrwerkzeug ausgeriisteten Rithrbehélter. Bevor-
zugt rotiert der Rihrbehélter gegensinnig zum Rihrwerkzeug. Bevorzugt weist der Rithrbehélter aulerdem einen
Einlass, durch den Siliziumdioxidpulver in den Rithrbehélter eingetragen werden kann, einen Auslass, durch den

Siliziumdioxidgranulat entnommen werden kann, einen Gaseinlass und einen Gasauslass, auf.

Fiir das Rithren der Aufschldmmung wird bevorzugt ¢in Stiftwirbler verwendet. Unter einem Stiftwirbler wird ein
Rithrwerkzeug verstanden, das mit mehreren langlichen Stiften versehen ist, deren Langsachse jeweils koaxial zur
Rotationsachse des Rithrwerkzeugs verlduft. Der Bewegungsablauf der Stifte beschreibt bevorzugt koaxiale Krei-

se um die Rotationsachse.

Bevorzugt wird die Aufschlémmung auf einen pH-Wert von weniger als 7 eingestellt, zum Beispiel auf einen pH-
Wert im Bereich von 2 bis 6,5, besonders bevorzugt auf einen pH-Wert in ¢inem Bereich von 4 bis 6. Zum Ein-
stellen des pH-Werts wird bevorzugt eine anorganische Saure verwendet, zum Beispiel eine Saure ausgewdhlt aus
der Gruppe bestehend aus Salzsdure, Schwefelsdure, Salpetersédure und Phosphorséure, besonders bevorzugt Salz-

saure.

Bevorzugt liegt im Riithrbehélter eine Atmosphére ausgewdhlt aus Luft, einem Inertgas, mindestens zwei Inertga-
sen oder eine Kombination von Luft mit mindestens einem Inertgas, bevorzugt mindestens zwei Inertgasen vor.
Als Inertgase sind bevorzugt ausgewdéhlt aus der Liste bestehend aus Stickstoff, Helium, Neon, Argon, Krypton
und Xenon. Zum Beispiel liegt im Rithrbehélter Luft, Stickstoff oder Argon vor, besonders bevorzugt Luft.

Weiter bevorzugt ist die im Rihrbehdlter vorliegende Atmosphire Teil ¢ines Gasstroms. Der Gasstrom wird in

den Rihrbehilter bevorzugt iiber den Gaseinlass eingeleitet und tiber den Gasauslass ausgeleitet. Der Gasstrom
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kann im Ruhrbehélter weitere Bestandteile aufnehmen. Diese kdnnen beim Rollgranulieren aus der Aufschlam-

mung stammen und in den Gasstrom iibergehen.

Bevorzugt wird dem Rithrbehélter ¢in trockener Gasstrom zugefiihrt. Unter einem ,,trockenen Gasstrom® wird ¢in
Gas oder ein Gasgemisch verstanden, dessen relative Feuchte bei der im Rithrbehélter eingestellten Temperatur
unterhalb des Kondensationspunktes liegt. Das Gas wird bevorzugt auf eine Temperatur in einem Bereich von 50

bis 300°C, zum Beispiel von 80 bis 250°C, besonders bevorzugt von 100 bis 200°C vorgewérmt.

Bevorzugt werden pro 1 kg der eingesetzten Aufschlimmung 10 bis 150 m® Gas pro Stunde in den Riihrbehilter
eingeleitet, zum Beispiel 20 bis 100 m® Gas pro Stunde, besonders bevorzugt 30 bis 70 m® Gas pro Stunde.

Durch den Gasstrom wird die Aufschldimmung wéhrend des Rithrens unter Bildung von Siliziumdioxidgranulen

getrocknet. Das gebildete Granulat wird der Riihrkammer entnommen.

Bevorzugt wird das entnommene Granulat weiter getrocknet. Bevorzugt erfolgt die Trocknung kontinuierlich,
zum Beispiel in einem Drehrohrofen. Bevorzugte Temperaturen zur Trocknung liegen in einem Bereich von 80
bis 250°C, zum Beispiel in einem Bereich von 100 bis 200°C, besonders bevorzugt in einem Bereich von 120 bis

180°C.

Kontinuierlich bedeutet im Kontext der vorliegenden Erfindung in Bezug auf ein Verfahren, dass dieses fortlau-
fend betrieben werden kann. Das bedeutet, dass Zufuhr und Entnahme von am Verfahren beteiligten Stoffen und
Materialien beim Durchftihren des Verfahrens laufend erfolgen kann. Es ist nicht notwendig, dafiir das Verfahren

zu unterbrechen.

Kontinuierlich als Attribut eines Gegenstands, z.B. in Bezug auf einen ,.kontinuierlichen Ofen®, bedeutet, dass
dieser Gegenstand so ausgelegt ist, dass ein in ihm erfolgendes Verfahren oder in ihm erfolgender Verfahrens-

schritt kontinuierlich gefiihrt werden kann.

Das durch Rollgranulieren erhaltene Granulat kann gesiebt werden. Das Sieben kann vor oder nach dem Trocknen
erfolgen. Bevorzugt wird vor dem Trocknen gesiebt. Bevorzugt werden Granulen mit ¢iner PartikelgroBBe von
weniger als 50 pm zum Beispiel mit einer Partikelgrofie von weniger als 80 pm besonders bevorzugt mit einer
Partikelgrofe von weniger als 100 pm ausgesiebt. Weiter bevorzugt werden Granulen mit einer Partikelgrofie von
mehr als 900 um, zum Beispiel mit einer Partikelgrofe von mehr als 700 pm, besonders bevorzugt mit einer Par-
tikelgroBe von mehr als 500 pm ausgesiebt. Das Aussieben groferer Partikel kann prinzipiell nach allen dem
Fachmann bekannten und zu diesem Zweck geeigneten Verfahren erfolgen. Bevorzugt erfolgt das Absieben gro-

Berer Partikel mittels einer Ruttelrinne.

Gemif einer bevorzugten Ausfihrungsform ist das Rollgranulieren durch mindestens eines, zum Beispiel zwei
oder drei, besonders bevorzugt aller der folgenden Merkmale gekennzeichnet:

[a] das Granulieren erfolgt in einem rotierenden Rithrbehilter;
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[b]  das Granulieren erfolgt unter einem Gasstrom von 10 bis 150 kg Gas pro Stunde und pro 1 kg Auf-
schlammung;

[c] die Gastemperatur betrdgt beim Einleiten 40 bis 200°C;

[d]  Granulen mit einer Partikelgrofe von weniger als 100 pm und von mehr als 500 um werden abge-
siebt;

[e] die gebildeten Granulen weisen eine Restfeuchte von 15 bis 30 Gew.-% auf;

[£] die gebildeten Granulen werden bei 80 bis 250°C getrocknet, bevorzugt in einem kontinuierlichen

Trockenrohr, besonders bevorzugt bis zu einer Restfeuchte von weniger als 1 Gew.-%.

Bevorzugt wird das durch Granulation, bevorzugt durch Sprih- oder Rollgranulation, erhaltene Siliziumdioxid-
granulat, auch als Siliziumdioxidgranulat I bezeichnet, behandelt, bevor es zu Quarzglaskdrpern verarbeitet wird.
Diese Vorbehandlung kann verschiedenen Zwecken dienen, die entweder die Verarbeitung zu Quarzglaskdrpern
erleichtern oder die Eigenschaften der resultierenden Quarzglaskdrper beeinflussen. Zum Beispiel kann das Sili-

ziumdioxidgranulat [ verdichtet, gereinigt, oberflaichenmodifiziert oder getrocknet werden.

Bevorzugt kann das Siliziumdioxidgranulat I einer thermischen, mechanischen oder chemischen Behandlung oder
einer Kombination aus zwei oder mehr Behandlungen unterworfen werden, wobei ein Siliziumdioxidgranulat I1

erhalten wird.

chemisch

Gemif einer bevorzugten Ausfiihrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung weist das Siliziumdioxidgra-
nulat I einen Kohlenstoffgehalt wey auf. Der Kohlenstoffgehalt we betréigt bevorzugt weniger als 50 ppm, zum
Beispiel im Bereich von 5 bis 45 ppm oder von 15 bis 40 ppm, besonders bevorzugt im Bereich von 25 bis 35

ppm, jeweils auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats I bezogen.

GemaéB einer bevorzugten Ausfithrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung beinhaltet das Siliziumdioxid-
granulat I mindestens zwei Teilchen. Bevorzugt kdnnen die mindestens zwei Teilchen eine Relativbewegung
zueinander ausfiihren. Als Maflnahmen zum Erzeugen der Relativbewegung kommen prinzipiell alle dem Fach-
mann bekannten und geeignet erscheinenden Maflnahmen in Betracht. Insbesondere bevorzugt ist ein Mischen.
Ein Mischen kann prinzipiell in beliebiger Weise durchgefiihrt werden. Bevorzugt wird hierfiir ein Durchlaufofen
ausgewihlt. Dementsprechend kdnnen die mindestens zwei Teilchen bevorzugt eine Relativbewegung zueinander

ausfihren, indem sie in einem Durchlaufofen, zum Beispiel einem Drehrohrofen, bewegt werden.

Unter Durchlaufofen werden Ofen verstanden, bei denen das Be- und Entladen des Ofens, die sogenannte Char-
gierung, kontinuierlich erfolgt. Beispiele fiir Durchlaufoéfen sind Drehrohréfen, Rollendfen, Forderbanddfen,
Durchfahréfen, Durchstofofen. Bevorzugt werden zur Behandlung des Siliziumdioxidgranulats I Drehrohréfen

verwendet.

GemiB einer bevorzugten Ausfihrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung wird das Siliziumdioxidgranu-
lat I mit einem Reaktanden unter Erhalt eines Siliziumdioxidgranulats II behandelt. Das Behandeln wird durchge-

fithrt, um die Konzentration bestimmter Stoffe im Siliziumdioxidgranulat zu verédndern. Das Siliziumdioxidgranu-
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lat I kann Verunreinigungen oder bestimmte Funktionalitdten aufweisen, deren Anteil verringert werden soll, wie
zum Beispiel: OH-Gruppen, kohlenstoffhaltige Verbindungen, Ubergangsmetalle, Alkalimetalle und Erdalkalime-
talle. Die Verunreinigungen und Funktionalitdten konnen aus dem Ausgangsmaterial stammen oder im Laufe des
Verfahrens eingetragen werden. Die Behandlung des Siliziumdioxidgranulats I kann verschiedenen Zwecken
dienen. Zum Beispiel kann der Einsatz von behandeltem Siliziumdioxidgranulat I, also Siliziumdioxidgranulat II,
die Verarbeitung des Siliziumdioxidgranulats zu Quarzglaskdrpern vereinfachen. Ferner kénnen durch diese
Auswahl die Eigenschaften der resultierenden Quarzglaskorper angepasst sein. Zum Beispiel kann das Silizium-
dioxidgranulat I gereinigt oder oberflichenmodifiziert werden. Die Behandlung des Siliziumdioxidgranulats 1

kann also eingesetzt werden, um die Eigenschaften der resultierenden Quarzglaskorper zu verbessern.

Bevorzugt eignen sich als Reaktand ein Gas oder eine Kombination mehrerer Gase. Diese wird auch als Gasge-
misch bezeichnet. Prinzipiell kdnnen alle dem Fachmann bekannten Gase eingesetzt werden, die fiir die genannte
Behandlung bekannt sind und geeignet erscheinen. Bevorzugt wird ein Gas ausgewéhlt aus der Gruppe bestehend
aus HCl, Cl,, F;, O,, Os, Hy, C,F4, C;F, HCIO,, Luft, Inertgas, z.B. N,, He, Ne, Ar, Kr, oder Kombinationen aus
zwel oder mehr davon eingesetzt. Bevorzugt erfolgt die Behandlung in Anwesenheit eines Gases oder einer Kom-
bination aus zwei oder mehr als Gasen. Bevorzugt erfolgt die Behandlung in einem Gasgegenstrom, oder in einem

Gasgleichstrom.

Bevorzugt ist der Reaktand ausgewihlt aus der Gruppe bestehend aus HCI, Cl,, F,, O,, O; oder Kombinationen
von zwel oder mehr davon. Bevorzugt werden Gemische von zwei oder mehr der zuvor genannten Gase zum
Behandeln von Siliziumdioxidgranulat I verwendet. Durch die Anwesenheit von F, Cl oder beiden konnen Metal-
le, die als Verunreinigungen im Siliziumdioxidgranulat I enthalten sind, wie zum Beispiel Ubergangsmetalle,
Alkalimetalle und Erdalkalimetalle, entfernt werden. Dabei kdnnen die vorgenannten Metalle mit Bestandteilen
des Gasgemischs unter den Verfahrensbedingungen gasformige Verbindungen eingehen, die anschlieBend ausge-
tragen werden und so nicht mehr im Granulat vorliegen. Weiter bevorzugt kann der OH-Gehalt in dem Silizium-

dioxidgranulat I durch die Behandlung des Siliziumdioxidgranulats I mit diesen Gasen verringert werden.

Bevorzugt wird als Reaktand ein Gasgemisch von HCl und Cl, eingesetzt. Bevorzugt weist das Gasgemisch einen
Gehalt an HCI in einem Bereich von 1 bis 30 Vol.-%, beispielsweise in einem Bereich von 2 bis 15 Vol.-%, be-
sonders bevorzugt in einem Bereich von 3 bis 10 Vol.-% auf. Ebenfalls bevorzugt weist das Gasgemisch einen
Gehalt an Cl, in einem Bereich von 20 bis 70 Vol.-%, beispielsweise in einem Bereich von 25 bis 65 Vol.-%,
besonders bevorzugt in ¢inem Bereich von 30 bis 60 Vol.-% auf. Der Rest zu 100 Vol.-% kann durch ein oder
mehrere Inertgase, z.B. N, He, Ne, Ar, Kr, oder durch Luft ergéinzt werden. Bevorzugt liegt der Anteil an Inert-
gas in Reaktanden in einem Bereich von 0 bis weniger als 50 Vol.-%, zum Beispiel in einem Bereich von 1 bis 40
Vol.-% oder von 5 bis 30 Vol.-%, besonders bevorzugt in einem Bereich von 10 bis 20 Vol.-%, jeweils bezogen

auf das Gesamtvolumen des Reaktanden.

0,, C,F», oder Mischungen davon mit Cl, werden bevorzugt zur Reinigung von Siliziumdioxidgranulat I verwen-

det, das aus einem Siloxan oder eines Gemischs mehrerer Siloxane hergestellt wurde.

-30 -



10

15

20

25

30

35

40

WO 2017/103114 PCT/EP2016/081437

Der Reaktand in Form eines Gases oder Gasgemisches wird bevorzugt als Gasstrom oder als Teil eines Gasstroms
mit einem Durchsatz in einem Bereich von 50 bis 2000 L/h, beispielsweise in einem Bereich von 100 bis 1000
L/h, besonders bevorzugt in einem Bereich von 200 bis 500 L/h mit dem Siliziumdioxidgranulat kontaktiert. Eine
bevorzugte Ausgestaltung des Kontaktierens ist ein Kontakt von Gasstrom und Siliziumdioxidgranulat in ¢inem
Durchlaufofen, zum Beispicl einem Drehrohrofen. Eine andere bevorzugte Ausgestaltung des Kontaktierens ist

ein Wirbelschichtverfahren (fluidized bed).

Durch das Behandeln des Siliziumdioxidgranulats I mit dem Reaktanden wird ein Siliziumdioxidgranulat IT mit
einem Kohlenstoffgehalt we() erhalten. Der Kohlenstoffgehalt we(, des Siliziumdioxidgranulats II ist kleiner als
der Kohlenstoffgehalt wey des Siliziumdioxidgranulats I, bezogen auf das Gesamtgewicht des jeweiligen Silizi-
umdioxidgranulats. Bevorzugt ist wee) um 0,5 bis 99 %, beispielsweise um 0,5 bis 50 % oder 1 bis 45 %, beson-

ders bevorzugt um 1,5 bis 40 % kleiner als wc().

thermisch

Bevorzugt wird das Siliziumdioxidgranulat I zusétzlich einer thermischen oder mechanischen Behandlung oder
einer Kombination dieser Behandlungen unterworfen. Eine oder mehrere dieser zusétzlichen Behandlungen kon-
nen vor oder wihrend der Behandlung mit dem Reaktanden erfolgen. Alternativ oder ergénzend kann die zusétz-
lich Behandlung auch am Siliziumdioxidgranulat II durchgefiihrt werden. Die im Folgenden verwendete allge-
meine Bezeichnung ,,Siliziumdioxidgranulat™ beinhaltet die Alternativen ,,Siliziumdioxidgranulat I** und ,,Silizi-
umdioxidgranulat IT*. Ebenso ist es moglich, diec nachfolgend beschriebenen Behandlungen sowohl am ,,Silizi-
umdioxidgranulat 1%, als auch am behandelten Siliziumdioxidgranulat I, dem ,,Siliziumdioxidgranulat I1*, durch-

zufihren.

Die Behandlung des Siliziumdioxidgranulats kann verschiedenen Zwecken dienen. Zum Beispiel erleichtert diese
Behandlung die Verarbeitung des Siliziumdioxidgranulats zu Quarzglaskorpern. Die Behandlung kann auch die
Eigenschaften der resultierenden Quarzglaskdrper beeinflussen. Zum Beispiel kann das Siliziumdioxidgranulat
verdichtet, gereinigt, oberflachenmodifiziert oder getrocknet werden. Dabei kann sich die spezifische Oberfliche
(BET) verringern. Ebenso kdnnen die Schiittdichte und die mittlere Partikelgrofe aufgrund von Agglomerationen
von Siliziumdioxidpartikeln zunehmen. Die thermische Behandlung kann dynamisch oder statisch durchgefiihrt

werden.

Fiir die dynamisch thermische Behandlung eignen sich prinzipiell alle Ofen, in denen das Siliziumdioxidgranulat
thermisch behandelt und dabei bewegt werden kann. Fiir die dynamisch thermische Behandlung werden bevor-

zugt Durchlauféfen verwendet.

Eine bevorzugte mittlere Verweilzeit des Siliziumdioxidgranulats bei der dynamisch thermischen Behandlung ist
mengenabhingig. Bevorzugt liegt die mittlere Verweilzeit des Siliziumdioxidgranulats bei der dynamisch thermi-
schen Behandlung im Bereich von 10 bis 180 min, zum Beispiel im Bereich von 20 bis 120 min oder von 30 bis
90 min. Besonders bevorzugt liegt die mittlere Verweilzeit des Siliziumdioxidgranulats bei der dynamisch thermi-

schen Behandlung im Bereich von 30 bis 90 min.
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Im Fall eines kontinuierlichen Verfahrens gilt zur Bestimmung der Verweilzeit als eine Charge eine definierte
Portion eines Stroms an Siliziumdioxidgranulat, z.B. ein Gramm, ein Kilogramm oder eine Tonne. Beginn und

Ende des Verweilens sind hier durch Ein- und Ausfiihren aus dem kontinuierlichen Ofenbetrieb bestimmt.

Bevorzugt liegt der Durchsatz des Siliziumdioxidgranulats bei einem kontinuierlichen Verfahren zur dynamisch
thermischen Behandlung im Bereich von 1 bis 50 kg/h, zum Beispiel im Bereich von 5 bis 40 kg/h oder von 8 bis
30 kg/h. Besonders bevorzugt liegt der Durchsatz hier im Bereich von 10 bis 20 kg/h.

Im Falle eines diskontinuierlichen Verfahrens zur dynamisch thermischen Behandlung ergibt sich die Behand-

lungszeit aus dem Zeitraum zwischen einem Beladen und anschlieBendem Entladen des Ofens.

Im Falle eines diskontinuierlichen Verfahrens zur dynamisch thermischen Behandlung betrdgt der Durchsatz in
einem Bereich von 1 bis 50 kg/h, zum Beispiel im Bereich von 5 bis 40 kg/h oder von 8 bis 30 kg/h. Besonders
bevorzugt betrdgt der Durchsatz im Bereich von 10 bis 20 kg/h. Der Durchsatz kann durch eine Charge einer
bestimmten Menge, die ¢ine Stunde lang behandelt wird, erreicht werden. Gemal einer anderen Ausfithrungsform
kann der Durchsatz erreicht werden durch eine Anzahl von Chargen pro Stunde, wobei zum Beispiel dic Menge
einer Charge dem Durchsatz pro Stunde durch die Anzahl der Chargen entspricht. Die Behandlungszeit entspricht
dann dem Bruchteil einer Stunde, der sich aus 60 Minuten durch die Anzahl der Chargen pro Stunde ergibt.

Bevorzugt erfolgt die dynamisch thermische Behandlung des Siliziumdioxidgranulats bei einer Ofentemperatur
von mindestens 500°C, zum Beispiel im Bereich von 510 bis 1700°C oder von 550 bis 1500°C oder von 580 bis
1300°C, besonders bevorzugt im Bereich von 600 bis 1200°C.

In der Regel hat der Ofen in der Ofenkammer die angegebene Temperatur. Bevorzugt weicht diese Temperatur
um weniger als 10 % von der angegebenen Temperatur nach oben oder unten ab, bezogen auf die gesamte Be-
handlungszeit und die gesamte Linge des Ofens sowohl zu jedem Zeitpunkt der Behandlung als auch an jeder

Stelle des Ofens.

Alternativ kann insbesondere das kontinuierliche Verfahren einer dynamisch thermischen Behandlung des Silizi-
umdioxidgranulats bei unterschiedlichen Ofentemperaturen erfolgen. Beispielsweise kann der Ofen tiber die Be-
handlungszeit eine konstante Temperatur aufweisen, wobei die Temperatur iiber die Linge des Ofens in Ab-
schnitten variiert. Solche Abschnitte konnen gleich lang oder unterschiedlich lang sein. Bevorzugt ist in diesem
Fall eine vom Eingang des Ofens zum Ausgang des Ofens hin zunechmende Temperatur. Bevorzugt ist die Tempe-
ratur am Eingang um wenigstens 100°C niedriger als am Ausgang, zum Beispiel 150°C niedriger oder 200°C
niedriger oder 300°C niedriger oder 400°C niedriger. Weiter bevorzugt betrigt die Temperatur am Ausgang be-
vorzugt mindestens 500°C, zum Beispiel im Bereich von 510 bis 1700°C oder von 550 bis 1500°C oder von 580
bis 1300°C, besonders bevorzugt im Bereich von 600 bis 1200°C. Weiter bevorzugt betrdgt die Temperatur am
Eingang bevorzugt mindestens 300°C, zum Beispiel von 400 bis 1000°C oder von 450 bis 900°C oder von 500
bis 800°C oder von 550 bis 750°C, besonders bevorzugt von 600 bis 700°C. Weiter kann jeder der genannten
Temperaturbereiche am Ofeneingang mit jedem der genannten Temperaturbereiche am Ofenausgang kombiniert

werden. Bevorzugte Kombinationen von Ofeneingangs- und Ofenausgangtemperaturbereichen sind:
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Bereich Ofeneingangstemperatur [°C] Bereich Ofenausgangstemperatur [°C]
400 — 1000 510 - 1300
450 - 900 550 — 1260
480 — 850 580 — 1200
500 — 800 600 — 1100
530 - 750 630 — 1050

Fir die statisch thermische Behandlung des Siliziumdioxidgranulats werden bevorzugt in einem Ofen angeordne-
te Tiegel verwendet. Als Tiegel eignen sich Sintertiegel oder Blechtiegel. Ein Sintertiegel ist ein Tiegel, der aus
einem Sintermaterial gefertigt ist, das mindestens ein Sintermetall beinhaltet und eine Dichte von nicht mehr als
96 % der theoretischen Dichte des Metalls aufweist. Das Sintermaterial und das Sintermetall im Sintertiegel sind
nicht gewalzt. Ein als Blechtiegel bezeichneter Tiegel beinhaltet ein oder mehrere Walzbleche. In der Regel sind
Walzblechtiegel aus mehreren, miteinander vernieteten Platten. Als Tiegelmaterial sind beispielsweise Refrakt-
drmetalle, insbesondere Wolfram, Molybdén und Tantal. Die Tiegel kénnen ferner aus Graphit gebildet sein oder
im Falle der Tiegel aus Refraktidrmetallen mit Graphitfolie ausgeschlagen sein. Weiter bevorzugt kdnnen die

Tiegel aus Siliziumdioxid gebildet sein. Besonders bevorzugt werden Siliziumdioxidtiegel eingesetzt.

Die mittlere Verweilzeit des Siliziumdioxidgranulats bei der statisch thermischen Behandlung ist mengenabhén-
gig. Bevorzugt liegt die mittlere Verweilzeit des Siliziumdioxidgranulats bei der statisch thermischen Behandlung
bei einer Menge von 20 kg Siliziumdioxidgranulat I im Bereich von 10 bis 180 min, zum Beispiel im Bereich von

20 bis 120 min, besonders bevorzugt im Bereich von 30 bis 90 min.

Bevorzugt erfolgt die statisch thermische Behandlung des Siliziumdioxidgranulats bei einer Ofentemperatur von
mindestens 800°C, zum Beispiel im Bereich von 900 bis 1700°C oder von 950 bis 1600°C oder von 1000 bis
1500°C oder von 1050 bis 1400°C, besonders bevorzugt im Bereich von 1100 bis 1300°C.

Bevorzugt erfolgt die statisch thermische Behandlung des Siliziumdioxidgranulats I bei konstanter Ofentempera-
tur. Die statisch thermische Behandlung kann auch bei einer variierenden Ofentemperatur erfolgen. Bevorzugt
nimmt in diesem Fall die Temperatur im Laufe der Behandlung zu, wobei die Temperatur zu Beginn der Behand-
lung um wenigstens 50°C niedriger ist als am Ende, zum Beispiel 70°C niedriger oder 80°C niedriger oder 100°C
niedriger oder 110°C niedriger, und wobei die Temperatur am Ende bevorzugt mindestens 800°C, zum Beispiel
im Bereich von 900 bis 1700°C oder von 950 bis 1600°C oder von 1000 bis 1500°C oder von 1050 bis 1400°C,
besonders bevorzugt im Bereich von 1100 bis 1300°C betrégt.

mechanisch

Gemif einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform kann das Siliziumdioxidgranulat I mechanisch behandelt
werden. Die mechanische Behandlung kann zum Erhdhen der Schiittdichte durchgefiihrt werden. Die mechani-
sche Behandlung kann mit der zuvor beschriebenen thermischen Behandlung kombiniert werden. Mittels einer

mechanischen Behandlung kann vermieden werden, dass die Agglomerate im Siliziumdioxidgranulat und damit
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die mittlere PartikelgroBe der einzelnen, behandelten Siliziumdioxidgranulen im Siliziumdioxidgranulat zu grof3
werden. Eine VergroBerung der Agglomerate kann die Weiterverarbeitung erschweren oder nachteilige Auswir-
kungen auf die Eigenschaften der mit dem erfindungsgeméfBen Verfahren hergestellten Quarzglaskérper haben,
oder eine Kombination beider Effekte bedeuten. Eine mechanische Behandlung des Siliziumdioxidgranulats for-
dert zudem einen gleichméBigen Kontakt der Oberfldchen der einzelnen Siliziumdioxidgranulen mit dem Gas
oder den Gasen. Dies wird insbesondere bei einer Kombination aus gleichzeitiger mechanischer und chemischer
Behandlung mit einem oder mehreren Gasen erreicht. Dadurch kann die Wirkung der chemischen Behandlung

verbessert werden.

Die mechanische Behandlung des Siliziumdioxidgranulats kann durch Bewegen von zwei oder mehr Siliziumdi-
oxidgranulen in einer Relativbewegung zueinander erfolgen, beispielsweise durch das Drehen des Rohrs eines

Drehrohrofens.

Bevorzugt wird das Siliziumdioxidgranulat I chemisch, thermisch und mechanisch behandelt. Besonders erfolgt

eine simultane chemische, thermische und mechanische Behandlung des Siliziumdioxidgranulats 1.

Bei der chemischen Behandlung wird der Gehalt an Verunreinigungen im Siliziumdioxidgranulat I verringert.
Dazu kann das Siliziumdioxidgranulat I in einem Drehrohrofen bei erhdhter Temperatur unter chlor- und sauer-
stofthaltiger Atmosphére behandelt werden. Im Siliziumdioxidgranulat I vorliegendes Wasser verdampft, organi-
sche Materialien reagieren zu CO und CO,. Metallverunreinigungen konnen zu fliichtigen, chlorhaltigen Verbin-

dungen konvertiert werden.

Bevorzugt wird das Siliziumdioxidgranulat I in einer chlor- und sauerstoffhaltigen Atmosphére in einem Drehroh-
rofen bei einer Temperatur von mindestens 500°C, bevorzugt in einem Temperaturbereich von 550 bis 1300°C
oder von 600 bis 1260°C oder von 650 bis 1200°C oder von 700 bis 1000°C, besonders bevorzugt in einem Tem-
peraturbereich von 700 bis 900°C behandelt. Die chlorhaltige Atmosphére enthélt beispielsweise HCI oder Cl,

oder eine Kombination aus beiden. Diese Behandlung bewirkt eine Reduzierung des Kohlenstoffgehalts.

Ferner werden bevorzugt Alkali- und Eisenverunreinigungen reduziert. Bevorzugt wird zudem eine Verringerung
der Anzahl an OH-Gruppen erreicht. Bei Temperaturen unterhalb von 700°C kénnen sich lange Behandlungsdau-
ern ergeben, bei Temperaturen oberhalb von 1100°C besteht die Gefahr, dass sich Poren des Granulats unter Ein-

schluss von Chlor oder gasformigen Chlorverbindungen schlieBBen.

Bevorzugt ist es auch mdglich, mehrere chemische Behandlungsschritte bei jeweils gleichzeitiger thermischer und
mechanischer Behandlung nacheinander durchzufiithren. Beispielsweise kann das Siliziumdioxidgranulat I erst in
einer chlorhaltigen Atmosphére und anschlieBend in einer sauerstofthaltigen Atmosphére behandelt werden. Dar-
aus resultierende niedrige Konzentrationen an Kohlenstoff, Hydroxylgruppen und Chlor erleichtern das Ein-

schmelzen des Siliziumdioxidgranulats II.
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Gemadl einer weiteren bevorzugten Ausfithrungsform ist Schritt I1.2) durch mindestens eines, zum Beispiel durch
mindestens zwei oder mindestens drei, besonders bevorzugt durch eine Kombination von allen der folgenden
Merkmale gekennzeichnet:

N1) der Reaktand beinhaltet HCI, Cl; oder eine Kombination davon;

N2) die Behandlung wird in einem Drehrohrofen durchgefthrt;

N3) Die Behandlung wird bei einer Temperatur in einem Bereich von 600 bis 900°C durchgefiihrt;

N4) der Reaktand bildet einen Gegenstrom;

N5) der Reaktand weist einen Gasstrom in einem Bereich von 50 bis 2000 L/h, bevorzugt 100 bis 1000

L/h, besonders bevorzugt 200 bis 500 L/h auf;
N6) der Reaktand weist einen Volumenanteil an Inertgas in einem Bereich von 0 bis weniger als 50

Vol.-%.

Bevorzugt weist das Siliziumdioxidgranulat I einen Partikeldurchmesser auf, der groBer ist, als der Partikel-
durchmesser des Siliziumdioxidpulvers. Bevorzugt ist der Partikeldurchmesser des Siliziumdioxidgranulats I bis
zu 300 mal groBer als der Partikeldurchmesser des Siliziumdioxidpulvers, zum Beispiel bis zu 250 mal groBer
oder bis zu 200 mal groBer oder bis zu 150 mal groBer oder bis zu 100 mal groBler oder bis zu 50 mal gréBer oder

bis zu 20 mal groBer oder bis zu 10 mal groBer, besonders bevorzugt 2 bis 5 mal groBer.

Das so erhaltene Siliziumdioxidgranulat wird auch als Siliziumdioxidgranulat II bezeichnet. Besonders bevorzugt
wird das Siliziumdioxidgranulat II aus dem Siliziumdioxidgranulat I in einem Drehrohrofen mittels einer Kombi-

nation aus thermischer, mechanischer und chemischer Behandlung erhalten.

Das in Schritt i.) bereitgestellte Siliziumdioxidgranulat ist bevorzugt ausgewidhlt aus der Gruppe bestehend aus

Siliziumdioxidgranulat I, Siliziumdioxidgranulat IT und einer Kombination davon.

Unter ,,Siliziumdioxidgranulat I wird ¢in Granulat aus Siliziumdioxid verstanden, dass durch Granulation von
Siliziumdioxidpulver entsteht, welches bei der Pyrolyse von Siliziumverbindungen in einer Brenngasflamme

erhalten wurde. Bevorzugt als Brenngas sind Knallgas, Erdgas oder Methangas, besonders bevorzugt ist Knallgas.

Unter ,,Siliziumdioxidgranulat II* wird ein Granulat aus Siliziumdioxid verstanden, dass durch Nachbehandlung
des Siliziumdioxidgranulats I entsteht. Als Nachbehandlung kommen chemische, thermische und/oder mechani-
sche Behandlungen in Betracht. Hierzu wird ausfiihrlich im Rahmen der Beschreibung des Bereitstellens des

Siliziumdioxidgranulats (Verfahrensschritts II. des ersten Gegenstands der Erfindung) ausgefiihrt.

Besonders bevorzugt ist das in Schritt 1.) bereitgestellte Siliziumdioxidgranulat das Siliziumdioxidgranulat I. Das
Siliziumdioxidgranulat I weist folgende Merkmale auf:
[A] eine BET-Oberfliche im Bereich von 20 bis 50 m*/g, zum Beispiel in einem Bereich von 20 bis 40
m*/g; besonders bevorzugt in einem Bereich von 25 bis 35 m?/g; dabei beliuft sich bevorzugt der
Mikroporenanteil auf eine BET-Oberfliche in einem Bereich von 4 bis 5 m%g; zum Beispiel in ei-
nem Bereich von 4,1 bis 4,9 m*/ g; besonders bevorzugt in ¢inem Bereich von 4,2 bis 4,8 m?/ g; und

[B] ecine mittlere PartikelgroBe in einem Bereich von 180 bis 300 pum.
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Bevorzugt ist das Siliziumdioxidgranulat I gekennzeichnet durch mindestens eines, zum Beispiel durch mindes-

tens zwei oder mindestens drei oder mindestens vier, besonders bevorzugt durch mindestens fiinf der folgenden

Merkmale:

[C]

(D]

(E]

[F]

[G]

(H]

(1]

[J]

eine Schiittdichte in einem Bereich von 0,5 bis 1,2 g/cm3, zum Beispiel in ¢inem Bereich von
0,6 bis 1,1 g/em’, besonders bevorzugt in einem Bereich von 0,7 bis 1,0 g/cm’;

einen Kohlenstoffgehalt von weniger als 50 ppm, zum Beispiel weniger als 40 ppm oder weni-
ger als 30 ppm oder weniger als 20 ppm oder weniger als 10 ppm, besonders bevorzugt in einem
Bereich von 1 ppb bis 5 ppm;

einen Aluminiumgehalt von weniger als 200 ppb, bevorzugt von weniger als 100 ppb, zum Bei-
spiel von weniger als 50 ppb oder von 1 bis 200 ppb oder von 15 bis 100 ppb, besonders bevor-
zugt in einem Bereich von 1 bis 50 ppb auf.

eine Stampfdichte in einem Bereich von 0,5 bis 1,2 g/em’, zum Beispiel in einem Bereich von
0,6 bis 1,1 g/em’, besonders bevorzugt in einem Bereich von 0,75 bis 1,0 g/em’;

ein Porenvolumen in einem Bereich von 0,1 bis 1,5 mL/g, zum Beispiel in ¢inem Bereich von
0,15 bis 1,1 mL/g; besonders bevorzugt in einem Bereich von 0,2 bis 0,8 mL/g,

einen Chlorgehalt von weniger als 200 ppm, bevorzugt von weniger als 150 ppm, zum Beispiel
weniger als 100 ppm, oder von weniger als 50 ppm, oder von weniger als 1 ppm, oder von we-
niger als 500 ppb, oder von weniger als 200 ppb, oder in einem Bereich von 1 ppb bis weniger
als 200 ppm, oder von 1 ppb bis 100 ppm, oder von 1 ppb bis 1 ppm, oder von 10 ppb bis
500 ppb, oder von 10 ppb bis 200 ppb, besonders bevorzugt von 1 ppb bis 80 ppb;

Metallgehalt von Metallen, die von Aluminium verschieden sind, von weniger als 1000 ppb, be-
vorzugt in einem Bereich von 1 bis 900 ppb, zum Beispiel in einem Bereich von 1 bis 700 ppb,
besonders bevorzugt in einem Bereich von 1 bis 500 ppb;

eine Restfeuchte von weniger als 10 Gew.-%, bevorzugt in einem Bereich von 0,01 Gew.-% bis

5 Gew.-%, zum Beispiel von 0,02 bis 1 Gew.-%, besonders bevorzugt von 0,03 bis 0,5 Gew.-%;

wobei die Gew.-%, ppm und ppb jeweils auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats I bezogen

sind.

Unter dem OH-Gehalt, auch Hydroxygruppengehalt, wird der Gehalt an OH-Gruppen in einem Material, zum

Beispiel in Siliziumdioxidpulver, in Siliziumdioxidgranulat oder in einem Quarzglaskdrper, verstanden. Der Ge-

halt an OH-Gruppen wird spektroskopisch nach im Infrarot durch Vergleich der ersten und der dritten OH-Bande

bestimmt.

Unter dem Chlorgehalt wird der Gehalt an elementarem Chlor oder Chlorid-Ionen in dem Siliziumdioxidgranulat,

dem Siliziumdioxidpulver oder dem Quarzglaskorper verstanden.

Unter dem Aluminiumgehalt wird der Gehalt an elementarem Aluminium oder Aluminium-Ionen in dem Silizi-

umdioxidgranulat, dem Siliziumdioxidpulver oder dem Quarzglaskorper verstanden.
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Bevorzugt weist das Siliziumdioxidgranulat I einen Mikroporenanteil in einem Bereich von 4 bis 5 m*/g auf; zum

Beispiel in einem Bereich von 4,1 bis 4,9 m?/g; besonders bevorzugt in einem Bereich von 4,2 bis 4,8 m*/g.

Das Siliziumdioxidgranulat I weist bevorzugt eine Dichte in ¢inem Bereich von 2,1 bis 2,3 g/cm3, besonders be-

vorzugt in ¢inem Bereich von 2,18 bis 2,22 g/ cm’ auf.

Das Siliziumdioxidgranulat I weist bevorzugt eine mittlere PartikelgroBe in einem Bereich von 180 bis 300 pm,
zum Beispiel in einem Bereich von 220 bis 280 um, besonders bevorzugt in einem Bereich von 230 bis 270 pm

auf.

Das Siliziumdioxidgranulat I weist bevorzugt eine PartikelgroBie Dsg in einem Bereich von 150 bis 300 um, zum
Beispiel in einem Bereich von 200 bis 280 um, besonders bevorzugt in einem Bereich von 230 bis 270 um. Wei-
terhin bevorzugt weist das Siliziumdioxidgranulat I eine Partikelgrofle Dy in einem Bereich von 50 bis 150 pum,
zum Beispiel in einem Bereich von 100 bis 150 pm, besonders bevorzugt in einem Bereich von 120 bis 150 pm
auf. Weiterhin bevorzugt weist das Siliziumdioxidgranulat I eine PartikelgroBe Dgo in einem Bereich von 250 bis
620 um, zum Beispiel in einem Bereich von 300 bis 550 um, besonders bevorzugt in einem Bereich von 300 bis

450 pm auf.

Das Siliziumdioxidgranulat I weist bevorzugt die Merkmalskombination [A]/[B]/[C] oder [AJ[B]/[E] oder
[AV[BY[G] auf, weiter bevorzugt die Merkmalskombination [A]/[BJ/[CJ[E] oder [A)[BV[CJ/[G] oder
[AV[BI[EV[G], besonders bevorzugt dic Merkmalskombination [A]/[B)/[CV[EV/[G].

Das Siliziumdioxidgranulat I weist bevorzugt dic Merkmalskombination [A]/[BJ/[C] auf, wobei die BET-
Oberfliche in einem Bereich von 20 bis 40 m*/g, die mittlere PartikelgroBe in einem Bereich von 180 bis 300 um

und die Schiittdichte in einem Bereich von 0,6 bis 1,1 g/mL liegt.

Das Siliziumdioxidgranulat I weist bevorzugt die Merkmalskombination [A]/[B]/[E] auf, wobei die BET-
Oberfliche in einem Bereich von 20 bis 40 m*/g, die mittlere PartikelgroBe in einem Bereich von 180 bis 300 um

und der Aluminiumgehalt in einem Bereich von 1 bis 50 ppb liegt.

Das Siliziumdioxidgranulat I weist bevorzugt die Merkmalskombination[A]/[B)/[G] auf, wobei die BET-
Oberfliche in einem Bereich von 20 bis 40 m*/g, die mittlere PartikelgroBe in einem Bereich von 180 bis 300 um

und das Porenvolumen in einem Bereich von 0,2 bis 0,8 mL/g liegt.

Das Siliziumdioxidgranulat I weist bevorzugt dic Merkmalskombination [A]/[B])/[CV[E] auf, wobei dic BET-
Oberfliche in einem Bereich von 20 bis 40 m*/g, die mittlere PartikelgroBe in einem Bereich von 180 bis 300 pm,
die Schiittdichte in einem Bereich von 0,6 bis 1,1 g/mL und der Aluminiumgehalt in einem Bereich von 1 bis 50

ppb liegt.

Das Siliziumdioxidgranulat I weist bevorzugt die Merkmalskombination [A]/[B]/[C)/[G] auf, wobei die BET-

Oberfliche in einem Bereich von 20 bis 40 m*/g, die mittlere PartikelgroBe in einem Bereich von 180 bis 300 pm,
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die Schiittdichte in einem Bereich von 0,6 bis 1,1 g/mL und das Porenvolumen in einem Bereich von 0,2 bis 0,8

mlL/g liegt.

Das Siliziumdioxidgranulat I weist bevorzugt diec Merkmalskombination [A)/[BI/[E]/[G] auf, wobei die BET-
Oberfliche in einem Bereich von 20 bis 40 m*/g, die mittlere PartikelgroBe in einem Bereich von 180 bis 300 pm,
der Aluminiumgehalt in einem Bereich von 1 bis 50 ppb und das Porenvolumen in einem Bereich von 0,2 bis 0,8

mlL/g liegt.

Das Siliziumdioxidgranulat I weist bevorzugt die Merkmalskombination [A)/[B]/[C)/[E]/[G] auf, wobei dic BET-
Oberfliche in einem Bereich von 20 bis 40 m*/g, die mittlere PartikelgroBe in einem Bereich von 180 bis 300 pum,
die Schiittdichte in einem Bereich von 0,6 bis 1,1 g/mL, der Aluminiumgehalt in einem Bereich von 1 bis 50 ppb

und das Porenvolumen in einem Bereich von 0,2 bis 0,8 mL/g liegt.

Unter Partikelgrofe wird die GroBe der aus den Primérpartikeln zusammengelagerten Teilchen verstanden, die in
einem Siliziumdioxidpulver, in einer Aufschldmmung oder in einem Siliziumdioxidgranulat vorliegen. Unter der
mittleren PartikelgroBe wird der arithmetische Mittelwert aller Partikelgrofen des genannten Stoffes verstanden.
Der Dso-Wert gibt an, dass 50 % der Partikel, bezogen auf die gesamte Teilchenzahl, kleiner als der angegebene
Wert sind. Der Djo-Wert gibt an, dass 10 % der Partikel, bezogen auf die gesamte Teilchenzahl, kleiner als der
angegebene Wert sind. Der Dgo-Wert gibt an, dass 90 % der Partikel, bezogen auf die gesamte Teilchenzahl, klei-
ner als der angegebene Wert sind. Die Partikelgrofie wird mittels dynamischem Bildanalyseverfahren nach ISO

13322-2:2006-11 bestimmt.

Weiter besonders bevorzugt ist das in Schritt 1.) bereitgestellte Siliziumdioxidgranulat das Siliziumdioxidgranulat
II. Das Siliziumdioxidgranulat II weist folgende Merkmale auf:
(A)  eine BET-Oberfliche im Bereich von 10 bis 35 m*/g, zum Beispiel in einem Bereich von 10 bis
30 m?/g, besonders bevorzugt in einem Bereich von 20 bis 30 m*/g; und
(B)  eine mittlere PartikelgroBe in einem Bereich von 100 bis 300 um auf, zum Beispiel in einem Be-
reich von 150 bis 280 pm oder von 200 bis 270 pm, besonders bevorzugt in einem Bereich von 230

bis 260 pm.

Bevorzugt weist das Siliziumdioxidgranulat IT mindestens eines, zum Beispiel mindestens zwei oder mindestens
drei oder mindestens vier, besonders bevorzugt mindestens flinf der folgenden Merkmale auf:
(C)  cine Schiittdichte in einem Bereich von 0,7 bis 1,2 g/cm3, zum Beispiel in einem Bereich von 0,75
bis 1,1 g/cm3, besonders bevorzugt in einem Bereich von 0,8 bis 1,0 g/cm3;
(D)  einen Kohlenstoffgehalt von weniger als 5 ppm, zum Beispiel weniger als 4,5 ppm oder in einem
Bereich von 1 ppb bis 4 ppm, besonders bevorzugt von weniger als 4 ppm;
(E)  einen Aluminiumgehalt von weniger als 200 ppb, zum Beispiel von weniger als 150 ppb oder von
weniger als 100 ppb oder von 1 bis 150 ppb oder von 1 bis 100 ppb, besonders bevorzugt in einem
Bereich von 1 bis 80 ppb;
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(F)  Stampfdichte in einem Bereich von 0,7 bis 1,2 g/cm’, zum Beispiel in einem Bereich von 0,75 bis
1,1 g/em’, besonders bevorzugt in einem Bereich von 0,8 bis 1,0 g/cm’;

(G)  ein Porenvolumen in einem Bereich von 0,1 bis 2,5 mL/g, zum Beispicl in einem Bereich von 0,2
bis 1,5 mL/g; besonders bevorzugt in einem Bereich von 0,4 bis 1 mL/g;

(H) einen Chlorgehalt von weniger als 500 ppm, bevorzugt von weniger als 400 ppm, zum Beispiel we-
niger als 350 ppm oder bevorzugt von weniger als 330 ppm oder in einem Bereich von 1 ppb bis
500 ppm oder von 10 ppb bis 450 ppm besonders bevorzugt von 50 ppb bis 300 ppm;

) einen Metallgehalt von Metallen, die von Aluminium verschieden sind, von weniger als 1000 ppb,
zum Beispiel in einem Bereich von 1 bis 400 ppb, besonders bevorzugt in einem Bereich von 1 bis
200 ppb;

) eine Restfeuchte von weniger als 3 Gew.-%, zum Beispiel in einem Bereich von 0,001 Gew.-% bis
2 Gew.-%, besonders bevorzugt von 0,01 bis 1 Gew.-%,

wobei die Gew.-%, ppm und ppb jeweils auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats II bezogen

sind.

Bevorzugt weist das Siliziumdioxidgranulat II einen Mikroporenanteil in einem Bereich von 1 bis 2 m%/g zum

Beispiel in einem Bereich von 1,2 bis 1,9 m?/ g, besonders bevorzugt in einem Bereich von 1,3 bis 1,8 m?/ g auf.

Das Siliziumdioxidgranulat IT weist bevorzugt ¢ine Dichte in einem Bereich von 0,5 bis 2,0 g/cm3, zum Beispiel
von 0,6 bis 1,5 g/cm’, besonders bevorzugt von 0,8 bis 1,2 g/cm’ auf. Die Dichte wird entsprechend der in den

Testmethoden beschriebenen Methode bestimmt.

Das Siliziumdioxidgranulat II weist bevorzugt eine Partikelgrofie Dso in einem Bereich von 150 bis 300 pm, zum
Beispiel in einem Bereich von 200 bis 280 um, besonders bevorzugt in einem Bereich von 230 bis 270 um. Wei-
terhin bevorzugt weist das Siliziumdioxidgranulat IT eine Partikelgroe Dy in einem Bereich von 50 bis 150 pm
auf, zum Beispiel in einem Bereich von 100 bis 150 um, besonders bevorzugt in einem Bereich von 120 bis 150
um auf. Weiterhin bevorzugt weist das Siliziumdioxidgranulat II eine Partikelgroe Dgg in einem Bereich von 250
bis 620 um, zum Beispiel in einem Bereich von 300 bis 550 um, besonders bevorzugt in einem Bereich von 300

bis 450 pm auf.

Das Siliziumdioxidgranulat I weist bevorzugt dic Merkmalskombination (A)/(B)/(D) oder (A)/(B)/(F) oder
(A)/(B)/I) auf, weiter bevorzugt die Merkmalskombination (A)/(B)/(D)/(F) oder (A)/(B)/(D)/(I) oder
(A)/(B)/(F)/(1), besonders bevorzugt die Merkmalskombination (A)/(B)/(D)/(F)/(D).

Das Siliziumdioxidgranulat II weist bevorzugt die Merkmalskombination (A)/(B)/(D) auf, wobei die BET-
Oberfliche in einem Bereich von 10 bis 30 m*/g liegt, die mittlere PartikelgroBe in einem Bereich von 150 bis

280 pum liegt und der Kohlenstoffgehalt weniger als 4 ppm betrégt.

Das Siliziumdioxidgranulat II weist bevorzugt die Merkmalskombination (A)/(B)/(F) auf, wobei die BET-
Oberfliche in einem Bereich von 10 bis 30 m*/g, die mittlere PartikelgroBe in einem Bereich von 150 bis 280 um

und die Stampfdichte in einem Bereich von 0,8 bis 1,0 g/mL liegt.
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Das Siliziumdioxidgranulat II weist bevorzugt die Merkmalskombination (A)/(B)/(I) auf, wobei die BET-
Oberfliche in einem Bereich von 10 bis 30 m*/g, die mittlere PartikelgroBe in einem Bereich von 150 bis 280 um
und der Metallgehalt von Metallen, die von Aluminium verschieden sind, in einem Bereich von 1 bis 400 ppb

liegt.

Das Siliziumdioxidgranulat II weist bevorzugt die Merkmalskombination (A)/(B)/(D)/(F) auf, wobei die BET-
Oberfliche in einem Bereich von 10 bis 30 m*/g liegt, die mittlere PartikelgroBe in einem Bereich von 150 bis
280 um liegt, der Kohlenstoffgehalt weniger als 4 ppm betrdgt und die Stampfdichte in einem Bereich von 0,8 bis
1,0 g/mL liegt.

Das Siliziumdioxidgranulat IT weist bevorzugt die Merkmalskombination (A)/(B)/(D)/(I) auf, wobei die BET-
Oberfliche in einem Bereich von 10 bis 30 m*/g liegt, die mittlere PartikelgroBe in einem Bereich von 150 bis
280 um liegt, der Kohlenstoffgehalt weniger als 4 ppm betrdgt und der Metallgehalt von Metallen, die von Alu-

minium verschieden sind, in einem Bereich von 1 bis 400 ppb liegt.

Das Siliziumdioxidgranulat IT weist bevorzugt die Merkmalskombination (A)/(B)/(F)/(I) auf, wobei die BET-
Oberfliche in einem Bereich von 10 bis 30 m*/g, die mittlere PartikelgroBe in einem Bereich von 150 bis 280 pm,
die Stampfdichte in einem Bereich von 0,8 bis 1,0 g/mL und der Metallgehalt von Metallen, di¢c von Aluminium

verschieden sind, in einem Bereich von 1 bis 400 ppb liegt.

Das Siliziumdioxidgranulat IT weist bevorzugt die Merkmalskombination (A)/(B)/(D)/(F)/(I) auf, wobei die BET-
Oberfliche in einem Bereich von 10 bis 30 m*/g liegt, die mittlere PartikelgroBe in einem Bereich von 150 bis
280 um liegt, der Kohlenstoffgehalt weniger als 4 ppm betrigt, die Stampfdichte in einem Bereich von 0,8 bis 1,0
g/mL liegt und der Metallgehalt von Metallen, die von Aluminium verschieden sind, in einem Bereich von 1 bis

400 ppb liegt.

Schritt ii.)

GemiB Schritt ii.) wird aus dem Siliziumdioxidgranulat eine Glasschmelze gebildet. Ublicherweise wird dabei
das Siliziumdioxidgranulat erwérmt, bis eine Glasschmelze erhalten wird. Das Erwédrmen des Siliziumdioxidgra-
nulats zu einer Glasschmelze kann prinzipiell auf allen dem Fachmann zu diesem Zwecke bekannten Wegen

erfolgen.

Herstellen einer Glasschmelze

Das Bilden einer Glasschmelze aus dem Siliziumdioxidgranulat, zum Beispiel durch Erwérmen, kann durch ein
kontinuierliches Verfahren erfolgen. Im erfindungsgeméfien Verfahren zum Herstellen eines Quarzglaskorpers
kann das Siliziumdioxidgranulat bevorzugt kontinuierlich in einen Ofen eingebracht oder die Glasschmelze kon-
tinuierlich dem Ofen entnommen werden, oder beides. Besonders bevorzugt wird das Siliziumdioxidgranulat

kontinuierlich in den Ofen eingebracht und die Glasschmelze kontinuierlich dem Ofen entnommen.
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Dazu geeignet ist prinzipiell ein Ofen, der mindestens einen Einlass und mindestens einen Auslass aufweist. Un-
ter einem Einlass wird eine Offnung verstanden, durch die Siliziumdioxid und gegebenenfalls weitere Stoffe in
den Ofen eingetragen werden konnen. Unter einem Auslass wird eine Offnung verstanden, durch die zumindest
ein Teil des Siliziumdioxids aus dem Ofen entnommen werden kann. Der Ofen kann beispielsweise vertikal und
horizontal ausgerichtet sein. Bevorzugt ist der Ofen vertikal ausgerichtet. Bevorzugt liegt mindestens ein Einlass
iber mindestens einem Auslass. ,,Uber bedeutet im Zusammenhang mit Einbauten und Merkmalen ¢ines Ofens,
insbesondere ¢inem Ein- und Auslass, dass die Einbaute oder das Merkmal, das ,,iiber* einem anderen angeordnet
ist, eine hohere Lage iber NormalNull (NN) aufweist. Unter ,,vertikal* wird verstanden, dass die direkte Verbin-
dung zwischen dem Einlass und dem Auslass des Ofens eine Abweichung von nicht mehr als 30° zur Lotrichtung

aufweist.

Erfindungsgeméf beinhaltet der Ofen einen hdngenden Sintertiegel. In den hdngenden Sintertiegel wird das Sili-

ziumdioxidgranulat eingetragen und unter Erhalt einer Glasschmelze erwérmt.

Unter einem Sintertiegel wird ein Tiegel verstanden, der aus einem Sintermaterial gefertigt ist, das mindestens ein
Sintermetall beinhaltet und wobei das Sintermetall eine Dichte von nicht mehr als 96 % der theoretischen Dichte
des Metalls aufweist. Unter Sintermetallen werden Metalle oder Legierungen verstanden, die durch Sintern von

Metallpulvern erhalten werden.

Bevorzugt weist das Sintermaterial des Sintertiegels eine Dichte von 85 % oder mehr der theoretischen Dichte des
Sintermaterials auf, zum Beispiel eine Dichte von 85 % bis 95 % oder von 90 % bis 94 %, besonders bevorzugt

von 91 % bis 93 %.

Das Sintermaterial kann prinzipiell aus allen dem Fachmann bekannten und zum Schmelzen von Siliziumdioxid
geeigneten Materialien bestehen. Bevorzugt ist das Sintermaterial gefertigt aus mindestens einem der Elemente
ausgewdhlt aus der Gruppe bestehend aus Refraktirmetallen, Graphit oder mit Graphitfolie ausgeschlagenen

Materialien.

Bevorzugt beinhaltet das Sintermaterial ein erstes Sintermetall ausgewéhlt aus der Gruppe bestehend aus Molyb-
dén, Wolfram und einer Kombination davon. Weiter bevorzugt beinhaltet das Sintermaterial auerdem mindes-
tens ein weiteres Refraktidrmetall, das von dem ersten Sintermetall verschieden ist, besonders bevorzugt ausge-
wihlt aus der Gruppe bestehend aus Molybdin, Wolfram, Rhenium, Osmium, Iridium, Ruthenium oder einer

Kombination aus zwei oder mehr davon.

Bevorzugt beinhaltet das Sintermaterial eine Legierung aus Molybdén mit einem Refraktirmetall, oder Wolfram
mit einem Refraktdrmetall. Besonders bevorzugt als Legierungsmetall sind Rhenium, Osmium, Iridium, Rutheni-
um oder einer Kombination aus zwei oder mehr davon. GeméB einem weiteren Beispiel beinhaltet das Sinterma-
terial eine Legierung aus Molybdédn mit Wolfram, Rhenium, Osmium, [ridium, Ruthenium oder einer Kombinati-
on aus zwel oder mehr davon. Zum Beispiel beinhaltet das Sintermaterial eine Legierung aus Wolfram mit Mo-

lybdén, Rhenium, Osmium, Iridium, Ruthenium oder ¢iner Kombination aus zwei oder mehr davon.
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GemilB einer weiteren bevorzugten Ausfithrungsform kann das zuvor beschriebene Sintermaterial eine Beschich-
tung beinhalten, di¢ ein Refraktirmetall, insbesondere Rhenium, Osmium, [ridium, Ruthenium oder ¢ine Kombi-
nation aus zwei oder mehr davon enthélt. Gemé8 einem bevorzugten Beispiel enthélt die Beschichtung Rhenium,

Osmium, Iridium, Ruthenium, Molybdén oder Wolfram, oder eine Kombination aus zwei oder mehr davon.

Bevorzugt weisen das Sintermaterial und seine Beschichtung verschiedene Zusammensetzungen auf. Zum Bei-
spiel ist ein Sintermaterial beinhaltend Molybdén mit einer oder mehreren Schichten aus Rhenium, Osmium,
Iridium, Ruthenium, Wolfram oder jeweils einer Kombination von zwei oder mehr davon beschichtet. Gemaf3
einem anderen Beispiel ist ein Sintermaterial beinhaltend Wolfram mit einer oder mehreren Schichten aus Rheni-
um, Osmium, Iridium, Ruthenium, Molybdin oder jeweils einer Kombination von zwei oder mehr davon be-
schichtet. Gemil einem weiteren Beispiel kann das Sintermaterial aus mit Rhenium legierten Molybdén oder aus
mit Rhenium legierten Wolfram bestehen, und zur Tiegelinnenseite mit einer oder mehreren Schichten beinhal-
tend Rhenium, Osmium, Iridium, Ruthenium oder jeweils einer Kombination von zwei oder mehr davon be-

schichtet sein.

Bevorzugt wird ein Sintertiegel durch Sintern des Sintermaterials in einer Form gefertigt. Der Sintertiegel kann
als Ganzes in einer Form gefertigt werden. Es ist ebenso moglich, dass einzelne Teile des Sintertiegels in einer
Form gefertigt und anschlieBend zu dem Sintertiegel verarbeitet werden. Bevorzugt wird der Tiegel aus mehr als
einem Teil gefertigt, zum Beispiel aus einer Bodenplatte und einem oder mehreren Seitenteilen. Die Seitenteile
sind bevorzugt in einem Stiick bezogen auf den Umfang des Tiegels gefertigt. Bevorzugt kann der Sintertiegel aus
mehreren tibereinander angeordneten Seitenteilen gefertigt werden. Bevorzugt werden die Seitenteile des Sinter-
tiegels durch Verschrauben oder durch eine Nut-Feder Verbindung abgedichtet. Ein Verschrauben erfolgt bevor-
zugt durch Fertigen von Seitenteilen, die an den Réndern ¢in Gewinde aufweisen. Bei einer Nut-Feder-
Verbindung haben zwei zu verbindende Seitenteile an den Réndern je eine Nut, in die als verbindendes drittes
Teil eine Feder eingesteckt wird, so dass eine formschliissige Verbindung senkrecht zur Tiegelwandebene gebil-
det wird. Besonders bevorzugt wird ein Sintertiegel aus mehr als einem Seitenteil gefertigt, zum Beispiel aus zwei
oder mehr Seitenteilen, besonders bevorzugt aus drei oder mehr Seitenteilen. Besonders bevorzugt sind die Teile

des hingenden Sintertiegels verschraubt.

Die Bodenplatte kann prinzipiell durch alle dem Fachmann bekannten und zu diesem Zweck geeigneten MafB-
nahmen mit der Tiegelwand verbunden werden. GemaB ¢iner bevorzugten Ausfiihrungsform ist die Bodenplatte
mit einem AuBengewinde versechen und wird durch Einschrauben der Bodenplatte in die Tiegelwand mit dieser
verbunden. Gemél einer weiteren bevorzugten Ausfithrungsform wird die Bodenplatte mit Hilfe von Schrauben
mit der Tiegelwand verbunden. Gemél einer weiteren bevorzugten Ausfithrungsform wird die Bodenplatte in den
Sintertiegel eingehéngt, beispielsweise durch einlegen der Bodenplatte auf einen Innenkragen der Tiegelwand.
Gemif einer weiteren bevorzugten Ausfithrungsform werden zumindest ein Teil der Tiegelwand und eine ver-
dickte Bodenplatte in einem Stlick gesintert. Besonders bevorzugt sind die Bodenplatte und die Tiegelwand des

héngenden Sintertiegels verschraubt.
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Bevorzugt ist die in einem Sintertiegel enthaltene Bodenplatte dicker als die Seiten, zum Beispiel 1,1 bis 20 mal
dicker oder 1,2 bis 10 mal dicker oder 1,5 bis 7 mal dicker, besonders bevorzugt 2 bis 5 mal dicker. Bevorzugt

weisen die Seiten iiber den Umfang und tiber die Hohe des Sintertiegels eine konstante Wandstérke auf.

Der Sintertiegel weist eine Diise auf. Die Diise ist aus einem Diisenmaterial gebildet. Bevorzugt beinhaltet das
Diisenmaterial ein vorverdichtetes Material, zum Beispiel mit einer Dichte in einem Bereich von mehr als 95 %,
zum Beispiel von 98 bis 100%, besonders bevorzugt von 99 bis 99,999 %, jeweils bezogen auf die theoretische
Dichte des Diisenmaterials. Bevorzugt beinhaltet das Diisenmaterial ein Refraktdrmetall, zum Beispiel Molybdén,
Wolfram oder eine Kombination davon mit einem Refraktirmetall. Als Dlsenmaterial besonders bevorzugt ist
Molybdin. Bevorzugt kann ¢ine Diise beinhaltend Molybdén eine Dichte von 100 % der theoretischen Dichte

aufweisen.

Der hingende Sintertiegel kann prinzipiell auf jede dem Fachmann geldufige und hierfiir geeignet erscheinende
Weise beheizt werden. Der hingende Sintertiegel kann beispielsweise induktiv oder resistiv erhitzt werden. Bei
induktiver Heizung wird die Energie direkt durch Spulen in die Seitenwand des Sintertiegels eingekoppelt und
von dort an die Tiegelinnenseite abgegeben. Bei resistiver Heizung wird die Energie durch Strahlung eingekop-
pelt, wobei die feste Oberflache von aulen erwérmt wird und die Energie von dort an deren Innenseite abgegeben

wird. Bevorzugt wird der Sintertiegel induktiv erhitzt.

Gemadl einer bevorzugten Ausfithrungsform der vorliegenden Erfindung erfolgt der Energieeintrag in den Sinter-
tiegel nicht durch ein Erwdrmen des Sintertiegels, oder eines darin vorliegenden Schmelzguts, oder beidem, mit-
tels einer Flamme, wie zum Beispiel einer in den Sintertiegel oder auf den Sintertiegel gerichteten Brennerflam-

me.

Bevorzugt weist der Sintertiegel eine oder mehr als eine Heizzone auf, zum Beispiel eine oder zwei oder drei oder
mehr als drei Heizzonen, bevorzugt eine oder zwei oder drei Heizzonen, besonders bevorzugt eine Heizzone. Die
Heizzonen des Sintertiegels konnen auf die gleiche oder unterschiedliche Temperaturen gebracht werden. Zum
Beispiel konnen alle Heizzonen auf eine Temperatur oder alle Heizzonen auf verschiedene Temperaturen oder
zwel oder mehr Heizzonen auf eine und eine oder mehr Heizzonen unabhéngig voneinander auf andere Tempera-
turen gebracht werden. Bevorzugt werden alle Heizzonen auf unterschiedliche Temperaturen gebracht, zum Bei-

spiel nimmt die Temperatur der Heizzonen in Richtung des Materialtransports des Siliziumdioxidgranulats zu.

Unter einem hingenden Sintertiegel wird ein Sintertiegel der zuvor beschriebenen Art verstanden, der in ¢inem

Ofen hingend angeordnet ist.

Bevorzugt weist der hingende Sintertiegel mindestens eines, zum Beispiel mindestens zwei oder mindestens drei
oder mindestens vier, besonders bevorzugt alle der folgenden Merkmale auf:
{a}  eine Authdngung, bevorzugt eine hohenverstellbare Aufthidngung;
{b} mindestens zwei abgedichtete Ringe als Seitenteile, bevorzugt mindestens zwei miteinander ver-
schraubte Ringe als Seitenteile;

{c}  cine Diise, bevorzugt eine fest mit dem Tiegel verbundene Diise;
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{d}  einen Dorn, zum Beispiel einen mit Stegen an der Diise befestigten Dorn oder einen mit einer Hal-
testange am Deckel befestigten Dorn oder einen von unterhalb des Tiegels mit einer Haltestange ver-
bundenen Dorn;

{e}  mindestens einen Gaseinlass, z.B. in Form ¢ines Fillrohrs oder als separater Einlass, besonders bevor-
zugt in Form eines Fillrohrs;

{f}  mindestens einen Gasauslass, z.B. am Deckel oder in der Wand des Tiegels.

{g}  cinen gekiihlten Mantel, besonders bevorzugt einen wassergekithlten Mantel;

{h} eine Isolation auf der Aulenseite des Tiegels, zum Beispiel auf der AuBenseite des gektihlten Mantels,

bevorzugt eine Isolationsschicht aus Zirkoniumoxid.

Als Aufthingung bevorzugt ist eine bei der Fertigung des hdngenden Sintertiegels angebrachte Aufthdngung, zum
Beispiel eine als integraler Bestandteil des Tiegels vorgesehene Aufhdngung, besonders bevorzugt eine als integ-
raler Bestandteil des Tiegels vorgesehene Aufhéngung aus dem Sintermaterial. Als Authdngung weiterhin bevor-
zugt ist eine an den Sintertiegel angebrachte Aufhdngung aus einem von dem Sintermaterial verschiedenen Mate-
rial, zum Beispiel aus Aluminium, Stahl, Eisen, Nickel oder Kupfer, bevorzugt aus Kupfer, besonders bevorzugt

eine gekiihlte, zum Beispiel eine wassergekiihlte, an den Sintertiegel angebrachte Aufthidngung aus Kupfer.

Durch die hingende Anordnung kann der hidngende Sintertiegel im Ofen bewegt werden. Bevorzugt kann der
Tiegel in den Ofen zumindest teilweise hinein- und herausgefahren werden. Liegen im Ofen verschiedene Heiz-
zonen vor, werden deren Temperaturprofile auf den sich im Ofen befindlichen Tiegel iibertragen. Durch das Ver-
dndern der Position des Tiegels im Ofen konnen so mehrere Heizzonen, variierende Heizzonen oder mehrere

variierende Heizzonen im Tiegel realisiert werden.

Bevorzugt ist der Tiegel so mit dem Einlass und dem Auslass des Ofens verbunden, dass durch den Einlass des
Ofens Siliziumdioxidgranulat tiber den Einlass des Tiegels in den Tiegel gelangen kann und durch den Auslass

des Tiegels und den Auslass des Ofens Glasschmelze entnommen werden kann.,

Bevorzugt beinhaltet der Tiegel neben dem mindestens einen Einlass mindestens eine Offnung, bevorzugt mehre-
re Offnungen, durch die Gas ein- und ausgeleitet werden kann. Bevorzugt umfasst der Tiegel mindestens zwei
Offnungen, wobei mindestens eine als Gaseinlass und mindestens eine als Gasauslass verwendet werden kann.
Bevorzugt fiihrt die Verwendung mindestens einer Offnung als Gaseinlass und mindestens einer Offnung als

Gasauslass zu einem Gasstrom im Tiegel.

Durch den Einlass des Tiegels wird das Siliziumdioxidgranulat in den Tiegel eingebracht und anschlieBend im
Tiegel erwdrmt. Das Erwédrmen kann in Anwesenheit eines Gases oder eines Gemisches aus zwei oder mehr Ga-
sen durchgefiihrt werden. Beim Erwdrmen kann auferdem an das Siliziumdioxidgranulat gebundenes Wasser in
die Gasphase iibergehen und so ein weiteres Gas bilden. Das Gas oder das Gemisch aus zwei oder mehr Gasen
befindet sich im Gasraum des Tiegels. Unter dem Gasraum des Tiegels wird der Bereich im Innern des Tiegels
verstanden, der nicht von ¢iner festen oder flissigen Phase belegt ist. Geeignete Gase sind zum Beispiel Wasser-
stoff, Inertgase sowie zwei oder mehr davon. Unter Inertgasen werden solche Gase verstanden, die bis zu einer

Temperatur von 2400 °C mit den im Tiegel vorgesehenen Stoffen nicht reagieren. Bevorzugte Inertgase sind
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Stickstoff, Helium, Neon, Argon, Krypton und Xenon, besonders bevorzugt Argon und Helium. Bevorzugt wird
das Erwédrmen in reduzierender Atmosphére durchgefithrt. Diese kann bevorzugt durch Wasserstoff oder eine
Kombination von Wasserstoff und einem Inertgas, zum Beispiel durch eine Kombination von Wasserstoff und
Helium, oder von Wasserstoff und Stickstoff, oder von Wasserstoff und Argon, besonders bevorzugt durch eine

Kombination aus Wasserstoff und Helium bereitgestellt werden.

Bevorzugt wird ein zumindest teilweiser Gasaustausch von Luft, Sauerstoff und Wasser gegen Wasserstoff, min-
destens ein Inertgas, oder gegen eine Kombination von Wasserstoff und mindestens einem Inertgas an dem Silizi-
umdioxidgranulat durchgefiihrt. Der zumindest teilweise Gasaustausch wird an dem Siliziumdioxidgranulat beim
Einbringen des Siliziumdioxidgranulats, oder vor dem Erwédrmen, oder wéihrend des Erwdrmens, oder wéhrend
mindestens zwei der vorgenannten Tétigkeiten durchgefiihrt. Bevorzugt wird das Siliziumdioxidgranulat in einem
Gasstrom von Wasserstoff und mindestens einem Inertgas, zum Beispiel Argon oder Helium, zum Schmelzen

erwarmt.

Bevorzugt betridgt der Taupunkt des Gases beim Austritt durch den Gasauslass weniger als 0°C.

Unter dem Taupunkt wird die Temperatur verstanden, unterhalb der bei unverdndertem Druck ein Bestandteil des
untersuchten Gases oder Gasgemisches kondensiert. Im Allgemeinen versteht man darunter die Kondensation von
Wasser. Der Taupunkt wird mit einem Taupunktspiegelhygrometer geméll der im Methodenteil beschriebenen

Messmethode bestimmt

Bevorzugt weist der Ofen, bevorzugt auch ein darin befindlicher Schmelztiegel, mindestens einen Gasauslass auf,
durch den dem Ofen zugefiihrtes und beim Betrieb des Ofens gebildetes Gas entnommen wird. Der Ofen kann
zudem mindestens einen dedizierten Gaseinlass aufweisen. Alternativ oder zusitzlich kann Gas durch die Fest-
stoffzufiihrung, auch als Feststoffeinlass bezeichnet, eingebracht werden, zum Beispiel zusammen mit den Silizi-
umdioxidpartikeln, oder davor, danach, oder durch ¢ine Kombination von zwei oder mehr der vorgenannten Mog-

lichkeiten.

Bevorzugt weist das Gas, das durch den Gasauslass dem Ofen entnommen wird, beim Austritt aus dem Ofen
durch den Gasauslass einen Taupunkt von weniger als 0°C, zum Beispiel von weniger als -10°C, oder weniger als
-20°C auf. Der Taupunkt wird geméB der im Methodenteil beschriebenen Messmethode bei einem schwachen
Uberdruck von 5 bis 20 mbar bestimmt. Als Messgerit geeignet ist zum Beispiel ein Gerét mit der Bezeichnung

»Optidew* der Firma Michell Instruments GmbH, D-61381 Friedrichsdorf.

Der Taupunkt des Gases wird bevorzugt an einer Messstelle in einem Abstand von 10 ¢cm oder mehr von dem
Gasauslass des Ofens bestimmt. Oftmals betrdgt dieser Abstand zwischen 10 cm und 5 m. In diesem Abstandsbe-
reich — hier beschrieben durch ,,beim Austritt - ist der Abstand der Messstelle vom Gasauslass des Ofens fiir das
Ergebnis der Taupunktmessung unerheblich. Das Gas wird von dem Auslass bis zur Messstelle fluidleitend ge-
fithrt, zum Beispicl in einem Schlauch oder einem Rohr. Die Temperatur des Gases betrdgt an der Messstelle

oftmals zwischen 10 und 60°C, zum Beispiel 20 bis 50°C insbesondere 20 bis 30°C.
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Geeignete Gase und Gasgemische wurden bereits beschrieben. Es wurde im Rahmen eigener Versuche festge-

stellt, dass die vorstehend genannten Angaben flir jedes der genannten Gase und Gasgemische gilt.

Gemail einer weiteren bevorzugten Ausfithrungsform weist das Gas oder das Gasgemisch vor Eintritt in den Ofen,
insbesondere den Schmelztiegel ¢inen Taupunkt von weniger als -50°C, zum Beispiel weniger als -60°C, oder
weniger als -70°C, oder weniger als -80 °C auf. Ein Taupunkt von -60°C wird in der Regel nicht tiberschritten.
Ebenfalls sind folgende Bereiche fiir den Taupunkt bei Eintritt in den Ofen bevorzugt: von -50 bis -100°C; von -
60 bis -100°C und von -70 bis -100°C.

Gemif einer weiteren bevorzugten Ausfithrungsform betrdgt der Taupunkt des Gases vor Eintritt in den Ofen
mindestens 50°C weniger als beim Austritt aus dem Schmelztiegel, zum Beispiel mindestens 60°C, oder auch
80°C. Fiir das Messen des Taupunkts beim Austritt aus dem Schmelztiegel gelten die obenstehenden Angaben.
Fir eine Messung des Taupunkts vor Eintritt in den Ofen gilt entsprechendes. Da zwischen dem Ort der Messung
und dem Ofen keine Quelle fiir einen Feuchtigkeitseintrag und keine Moglichkeit des Kondensationsnieder-

schlags vorgesehen ist, kommt es hier auf den Abstand der Messstelle zum Gaseinlass des Ofens nicht an.

Gemif einer bevorzugten Ausfiihrungsform wird der Ofen insbesondere der Schmelztiegel mit einer Gasaus-

tauschrate in einem Bereich von 200 bis 3000 L/h betrieben.

Gemaéf einer bevorzugten Ausfithrungsform wird der Taupunkt in einer Messzelle bestimmt, wobei die Messzelle
durch eine Membran von dem durch den Gasauslass tretenden Gas getrennt ist. Die Membran ist bevorzugt per-
meabel fiir Feuchtigkeit. Mit dieser Mafinahme kann die Messzelle vor einer im Gasstrom befindlichen Menge an
Staub und anderen Partikeln geschiitzt werden, die durch den Gasstrom aus dem Schmelzofen, insbesondere ei-
nem Schmelztiegel mit ausgetragen werden. Durch diese MaBinahme kann die Einsatzzeit einer Messsonde erheb-
lich verlangert werden. Die Einsatzzeit bedeutet die Zeitspanne unter dem Betrieb des Ofens, wihrend der weder

ein Austausch der Messsonde, noch Reinigen der Messsonde erforderlich werden.

Gemif einer bevorzugten Ausfiihrungsform wird zum Bestimmen des Taupunkts ein Taupunktspiegelmessgerit

eingesetzt.

Der Taupunkt am Gasauslass des Ofens kann eingestellt werden. Bevorzugt beinhaltet ein Verfahren zum Einstel-
len des Taupunkts am Auslass des Ofens die folgenden Schritte:
D Bereitstellen eines Eingangsmaterials in einem Ofen, wobei das Eingangsmaterial eine Restfeuchte
aufweist;
1) Betreiben des Ofens, wobei ein Gasstrom durch den Ofen gefiihrt wird, und

IIT)  Variieren der Restfeuchte des Eingangsmaterials, oder der Gasaustauschrate des Gasstroms.

Bevorzugt kann durch dieses Verfahren der Taupunkts auf einem Bereich von weniger als 0°C, zum Beispiel von
weniger als -10°C, besonders bevorzugt von weniger als -20°C eingestellt werden. Weiter bevorzugt kann der
Taupunkt auf einem Bereich von weniger als 0°C bis -100°C, zum Beispiel von weniger als -10°C bis -80°C,

besonders bevorzugt von weniger als -20°C bis -60°C eingestellt werden.
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Unter ,,Eingangsmaterial” werden zum Herstellen eines Quarzglaskdrpers bereitgestellte Siliziumdioxidpartikel
verstanden, bevorzugt Siliziumdioxidgranulat, Siliziumdioxidkérnung oder Kombinationen davon. Die Silizium-
dioxidpartikel, das Granulat und die Kérnung sind bevorzugt durch die im Rahmen des ersten Gegenstands be-

schriebenen Merkmale gekennzeichnet.

Der Ofen und der Gasstrom sind bevorzugt durch die im Rahmen des ersten Gegenstands beschriebenen Merkma-
le gekennzeichnet. Bevorzugt wird der Gasstrom durch Einleiten ¢ines Gases durch einen Einlass in den Ofen und
durch Ausleiten eines Gases durch einen Auslass aus dem Ofen gebildet. Unter der ,,Gasaustauschrate® wird das
Volumen an Gas verstanden, dass pro Zeit durch den Auslass aus dem Ofen gefiihrt wird. Die Gasaustauschrate

wird auch als Durchsatz des Gasstroms oder als Volumendurchsatz bezeichnet.

Das Einstellen des Taupunkts kann insbesondere durch Variieren der Restfeuchte des Eingangsmaterials oder der
Gasaustauschrate des Gasstroms erfolgen. Beispielsweise kann durch Erhohung von Restfeuchte des Eingangsma-
terials der Taupunkt erhdht werden. Durch Verringern von Restfeuchte des Eingangsmaterials kann der Taupunkt
erniedrigt werden. Eine erhdhte Gasaustauschrate kann zu einer Verringerung des Taupunkts fithren. Eine verrin-

gerte Gasaustauschrate kann dagegen ¢inen erhohten Taupunkt zur Folge haben.

Bevorzugt liegt die Gasaustauschrate des Gasstroms in ¢inem Bereich von 200 bis 3000 L/h, zum Beispiel von

200 bis 2000 L/h, besonders bevorzugt von 200 bis 1000 L/h.

Die Restfeuchte des Eingangsmaterials liegt bevorzugt in einem Bereich von 0,001 Gew.-% bis 5 Gew.-%, zum
Beispiel von 0,01 bis 1 Gew.-%, besonders bevorzugt von 0,03 bis 0,5 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gesamt-

gewicht des Eingangsmaterials.

Bevorzugt kann der Taupunkt dartiber hinaus durch weitere Mafinahmen beeinflusst werden. Beispiele solcher
MaBnahmen sind Taupunkt des Gasstroms beim Eintritt in den Ofen, die Ofentemperatur und die Zusammenset-
zung des Gasstroms. Eine Verringerung des Taupunkts des Gasstroms beim Eintritt in den Ofen, einer Verringe-
rung der Ofentemperatur oder eine Verringerung der Temperatur des Gasstroms am Auslass des Ofens kdnnen zu
einer Verringerung des Taupunkts des Gasstroms am Auslass fithren. Die Temperatur des Gasstroms am Ausgang

des Ofens hat keinen Einfluss auf den Taupunkt, sofern sie oberhalb des Taupunkts liegt.

Besonders bevorzugt wird zum Einstellen des Taupunkts am Auslass des Ofens die Gasaustauschrate des

Gasstroms variiert.

Bevorzugt ist das Verfahren durch mindestens eines, zum Beispiel mindestens zwei oder mindestens drei, beson-

ders bevorzugt mindestens vier der folgenden Merkmale gekennzeichnet:
I} eine Restfeuchte des Eingangsmaterials in einem Bereich von 0,001 bis 5 Gew.-%, zum Beispiel
von 0,01 bis 1 Gew.-%, besonders bevorzugt von 0,03 bis 0,5 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Ge-

samtgewicht des Eingangsmaterials;
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1} eine Gasaustauschrate des Gasstroms in einem Bereich von 200 bis 3000 L/h, zum Beispiel von 200
bis 2000 L/h, besonders bevorzugt von 200 bis 1000 L/h;

11T} eine Ofentemperatur in einem Bereich von 1700 bis 2500°C, zum Beispiel in einem Bereich von
1900 bis 2400°C, besonders bevorzugt in einem Bereich von 2100 bis 2300°C;

v} einen Taupunkt des Gasstroms beim Eintritt in den Ofen in einem Bereich von -50°C bis -100°C,
zum Beispiel von -60°C bis -100°C, besonders bevorzugt von -70°C bis -100°C;

Vi der Gasstrom Helium, Wasserstoff oder eine Kombination davon beinhaltet, bevorzugt Helium und
Wasserstoff in einem Verhiltnis von 20:80 bis 95:5;

VI} eine Temperatur des Gases am Auslass in einem Bereich von 10 bis 60°C, zum Beispiel von 20 bis

50°C, besonders bevorzugt von 20 bis 30°C.

Es ist beispiclsweise bevorzugt, bei Verwendung eines Siliziumdioxidgranulats mit hoher Restfeuchte einen
Gasstrom mit hoher Gasaustauschrate und einem geringen Taupunkt am Einlass des Ofens zu verwenden. Bei
Verwendung eines Siliziumdioxidgranulats mit einer geringen Restfeuchte kann dagegen ein Gasstrom mit gerin-

ger Gasaustauschrate und einem héheren Taupunkt am Einlass des Ofens verwendet werden.

Besonders bevorzugt liegt bei der Verwendung eines Siliziumdioxidgranulats mit ¢iner Restfeuchte von weniger
als 3 Gew.-% die Gasaustauschrate eines Gasstroms beinhaltend Helium und Wasserstoff in einem Bereich von
200 bis 3000 L/h.

Wird ein Siliziumdioxidgranulat mit ¢iner Restfeuchte von 0,1 % in einer Menge von 30 kg/h dem Ofen zuge-
fithrt, wird bevorzugt eine Gasaustauschrate des Gasstroms, im Fall von He/H, = 50:50 in einem Bereich von
2800 bis 3000 1/h, im Fall von He/H, = 30:70 in einem Bereich von 2700 bis 2900 1/h und ein Taupunkt des
Gasstroms vor Eintritt in den Ofen von -90 °C gewihlt. Am Gasauslass wird so ein Taupunkt von weniger als 0°C

erhalten.

Wird ein Siliziumdioxidgranulat mit ¢iner Restfeuchte von 0,05 % in einer Menge von 30 kg/h dem Ofen zuge-
fithrt, wird bevorzugt eine Gasaustauschrate des Gasstroms, im Fall von He/H, = 50:50 von in einem Bereich von
1900 bis 21001/h, im Fall von He/H, = 30:70 von in ¢inem Bereich von 1800 bis 2000 1/h und ein Taupunkt des
Gasstroms vor Eintritt in den Ofen von -90 °C gewihlt. Am Gasauslass wird so ein Taupunkt von weniger als 0°C

erhalten.

Wird ein Siliziumdioxidgranulat mit ¢iner Restfeuchte von 0,03 % in einer Menge von 30 kg/h dem Ofen zuge-
fithrt, wird bevorzugt eine Gasaustauschrate des Gasstroms, im Fall von He/H, = 50:50 von in einem Bereich von
1400 bis 16001/h, im Fall von He/H, = 30:70 von in ¢inem Bereich von 1200 bis 1400 1/h und ein Taupunkt des
Gasstroms vor Eintritt in den Ofen von -90 °C gewihlt. Am Gasauslass wird so ein Taupunkt von weniger als 0°C

erhalten.

Die Ofentemperatur zum Schmelzen des Siliziumdioxidgranulats liegt bevorzugt im Bereich von 1700 bis

2500°C, zum Beispiel im Bereich von 1900 bis 2400°C, besonders bevorzugt im Bereich von 2100 bis 2300°C.
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Bevorzugt betrdgt die Verweilzeit im Ofen in einem Bereich von 1 Stunde bis 50 Stunden, zum Beispiel 1 bis 30
Stunden, besonders bevorzugt 5 bis 20 Stunden. Die Verweilzeit bedeutet im Kontext der vorliegenden Erfindung
die Zeit, die benétigt wird, um wéhrend des Durchfiihrens des erfindungsgeméfien Verfahrens dem Schmelzofen,
in dem die Glasschmelze gebildet wird, eine Fillmenge des Schmelzofens verfahrensgemdf zu entnehmen. Die
Fillmenge ist die insgesamt im Schmelzofen vorliegende Masse an Siliziumdioxid. Das Siliziumdioxid kann

dabei als Feststoff und als Glasschmelze vorliegen.

Bevorzugt nimmt die Ofentemperatur Gber die Linge, in Richtung des Materialtransports zu. Bevorzugt nimmt
die Ofentemperatur iiber die Lénge, in Richtung des Materialtransports um mindestens 100°C, zum Beispiel um
mindestens 300°C oder um mindestens 500°C oder um mindestens 700°C, besonders bevorzugt um mindestens
1000°C zu. Bevorzugt betragt die hochste Temperatur im Ofen 1700 bis 2500°C, zum Beispiel 1900 bis 2400°C,
besonders bevorzugt 2100 bis 2300°C. Die Zunahme der Ofentemperatur kann gleichméBig oder entsprechend

eines Temperaturprofils erfolgen.

Bevorzugt nimmt die Ofentemperatur, bevor die Glasschmelze aus dem Ofen entnommen wird, ab. Bevorzugt
nimmt die Ofentemperatur bevor die Glasschmelze aus dem Ofen entnommen wird um 50 bis 500°C ab, zum
Beispiel um 100°C oder um 400°C, besonders bevorzugt um 150 bis 300°C. Bevorzugt betrdgt die Temperatur
der Glasschmelze beim Entnehmen 1750 bis 2100°C, zum Beispiel 1850 bis 2050°C, besonders bevorzugt 1900
bis 2000°C.

Bevorzugt nimmt die Ofentemperatur tber die Lénge, in Richtung des Materialtransports zu und bevor die Glas-
schmelze aus dem Ofen entnommen wird ab. Bevorzugt nimmt dabei die Ofentemperatur tiber die Lénge, in Rich-
tung des Materialtransports um mindestens 100°C, zum Beispiel um mindestens 300°C oder um mindestens
500°C oder um mindestens 700°C, besonders bevorzugt um mindestens 1000°C zu. Bevorzugt betrdgt die hochste
Temperatur im Ofen 1700 bis 2500°C, zum Beispiel 1900 bis 2400°C, besonders bevorzugt 2100 bis 2300°C.
Bevorzugt nimmt die Ofentemperatur bevor die Glasschmelze aus dem Ofen entnommen wird um 50 bis 500°C

ab, zum Beispiel um 100°C oder um 400°C, besonders bevorzugt um 150 bis 300°C.
In einer nicht erfindungsgeméfBen Alternative kann eine Glasschmelze auch in einem stehenden Sintertiegel ge-

bildet werden. Dieser ist auf dem Boden des Ofens stehend montiert.

Der erfindungsgemil eingesetzte hdngende Sintertiegel weist gegeniiber einem stehenden Sintertiegel insbeson-

dere folgende Vorteile auf:

- Ein héngender Sintertiegel kann auch im Betrieb mit einfachen Mitteln relativ zum Ofen, und damit zur
Heizung, in der Vertikalen bewegt werden. Die einfache Bewegbarkeit relativ zur Heizung ermoglicht

ein schnelles Steuern und Justieren der Lage der im Tiegel vorliegenden Schmelzzone.

- Ein héngender Sintertiegel kann im Betrieb auch horizontal bewegt werden; dadurch kann die Geometrie

des aus dem Tiegel abgezogenen Quarzglasstrangs gesteuert werden;

- Ein hingender Sintertiegel ist einfacher umriistbar als ein stehender Sintertiegel.
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In einer nicht erfindungsgeméfBen Alternative kann eine Glasschmelze auch in einem Blechtiegel gebildet werden.
Unter einem Blechtiegel wird ein Tiegel verstanden der mindestens ein Walzblech beinhaltet. Bevorzugt weist ein
Blechtiegel mehrere Walzbleche auf. Ein zum Schmelzen von Siliziumdioxid geeigneter Blechtiegel ist aus Ble-
chen eines gesintertes und gewalzten Materials gefertigt, insbesondere aus Sintermetall, zum Beispiel aus Molyb-
din, Wolfram oder ¢iner Kombination davon. Solche Bleche weisen regelméiBig eine Dichte von mehr als 96 %
der theoretischen Dichte auf, zum Beispiel eine Dichte von mehr als 96 % bis 98 %, oder von 98 bis 99,95 %. Die
theoretische Dichte eines Werkstoffs entspricht der Dichte eines porenfreien und 100 % dichten Materials. Die
Dichte des Blechs kann durch Sintern eines Sintermetalls und anschlieBendes Verdichten, also zum Beispiel Wal-

zen des gesinterten Materials erhalten werden.

Der erfindungsgeméf eingesetzte, hingende Sintertiegel weist gegentiber einem hdngenden Blechtiegel insbeson-

dere folgende Vorteile auf:

- Es st bei einem Sintertiegel ein hoherer Durchsatz als bei einem Blechtiegel bei gleichen Innenmassen

moglich.

- Eine Gasdiffusion von Gasen wie z.B. Argon, Helium, Wasserstoff und Stickstoff durch die Tiegelwén-
de ist bei einem Sintertiegel niedriger als bei einem Blechtiegel. Diese Gase werden als Schutzgas im
Ofen um den Schmelztiegel eingesetzt, um Korrosion des Schmelztiegels von aussen, der Heizelemente

und des Ofens zu vermeiden.

- Ein Sintertiegel kann mittels Induktion beheizt werden. So ist eine Mehrzonenheizung gut realisierbar.

Vorheizstrecke

Bevorzugt weist der Ofen mindestens eine erste und eine weitere miteinander durch einen Durchlass verbundene
Kammern auf, wobei die erste und die weitere Kammer verschiedene Temperaturen aufweisen, wobei die Tempe-
ratur der ersten Kammer niedriger ist als die Temperatur der weiteren Kammer. In der weiteren Kammer wird aus
dem Siliziumdioxidgranulat eine Glasschmelze gebildet. Diese Kammer wird im Folgenden als Schmelzkammer
bezeichnet. Eine mit der Schmelzkammer iiber eine Stofffithrung verbundene, aber vorgelagerte Kammer wird
auch als Vorheizstrecke bezeichnet. Es ist zum Beispiel diejenige, bei der mindestens ein Auslass unmittelbar mit
ecinem Einlass der Schmelzkammer verbunden ist. Die vorgenannte Anordnung kann auch in eigenstindigen Ofen
ausgebildet sein. Dann ist die Schmelzkammer ein Schmelzofen. In Bezug auf die weitere Beschreibung kann der
Schmelzofen jedoch synonym zur Schmelzkammer verstanden werden. Dementsprechend gelten die Ausfithrun-
gen zum Schmelzofen auch fiir die Schmelzkammer, und umgekehrt. Der Begriff der Vorheizstrecke ist beiden

Betrachtungsweisen gleich.

Bevorzugt hat das Siliziumdioxidgranulat bei Eintritt in den Ofen eine Temperatur in einem Bereich von 20 bis

1300°C.
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GemiB einer ersten Ausfithrungsform wird das Siliziumdioxidgranulat vor Eintritt in die Schmelzkammer nicht
temperiert. Zum Beispiel hat das Siliziumdioxidgranulat bei Eintritt in den Ofen eine Temperatur in einem Be-
reich von 20 bis 40°C, besonders bevorzugt von 20 bis 30°C. Wird gemdf Schritt i.) Siliziumdioxidgranulat IT
bereitgestellt, hat es beim Eintritt in den Ofen bevorzugt eine Temperatur in einem Bereich von 20 bis 40°C,

besonders bevorzugt von 20 bis 30°C.

GemaéB einer anderen Ausfiihrungsform wird das Siliziumdioxidgranulat vor Eintritt in den Ofen auf eine Tempe-
ratur in einem Bereich von 40 bis 1300°C temperiert. Temperieren bedeutet das Einstellen der Temperatur auf
einen gewihlten Wert. Das Temperieren kann prinzipiell auf allen dem Fachmann bekannten und zum Temperie-
ren von Siliziumdioxidgranulat bekannten Wegen erfolgen. Zum Beispiel kann das Temperieren in einem separat

von der Schmelzkammer angeordneten Ofen oder in einem mit der Schmelzkammer verbundenen Ofen erfolgen.

Bevorzugt erfolgt das Temperieren in einer mit der Schmelzkammer verbundenen Kammer. Bevorzugt umfasst
der Ofen also eine Vorheizstrecke, in der das Siliziumdioxid temperiert werden kann. Bevorzugt ist die Vorheiz-
strecke selbst ein Durchlaufofen, besonders bevorzugt ein Drehrohrofen. Unter ¢inem Durchlaufofen wird eine
beheizte Kammer verstanden, die wihrend des Betriebs cine Bewegung des Siliziumdioxids von einem Einlass
des Durchlaufofens zu einem Auslass des Durchlaufofens bewirkt. Bevorzugt ist der Auslass mit dem Einlass des
Schmelzofens direkt verbunden. So kann das Siliziumdioxidgranulat aus der Vorheizstrecke ohne weitere Zwi-

schenschritte oder Mafinahmen in den Schmelzofen gelangen.

Es ist weiter bevorzugt, dass die Vorheizstrecke mindestens einen Gaseinlass und mindestens einen Gasauslass
umfasst. Durch den Gaseinlass kann Gas in den Innenraum, den Gasraum der Vorheizstrecke gelangen, und durch
den Gasauslass kann es ausgeleitet werden. Es ist auch mdglich, Gas tiber den Einlass fiir das Siliziumdioxidgra-
nulat der Vorheizstrecke in die Vorheizstrecke einzuleiten. Ebenso kann Gas tiber den Auslass der Vorheizstrecke
ausgeleitet und anschliefend von dem Siliziumdioxidgranulat getrennt werden. Weiterhin bevorzugt kann Gas
iiber den Einlass fiir das Siliziumdioxidgranulat und einen Gaseinlass der Vorheizstrecke zugefiihrt, und iiber den

Auslass der Vorheizstrecke und einen Gasauslass der Vorheizstrecke ausgeleitet werden.

Bevorzugt wird in der Vorheizstrecke durch Verwenden des Gaseinlasses und des Gasauslasses ein Gasstrom
ausgebildet. Geeignete Gase sind zum Beispiel Wasserstoff, Inertgase sowie zwei oder mehr davon. Bevorzugte
Inertgase sind Stickstoff, Helium, Neon, Argon, Krypton und Xenon, besonders bevorzugt Stickstoff und Helium.
Bevorzugt liegt in der Vorheizstrecke eine reduzierende Atmosphére vor. Diese kann bevorzugt durch Wasser-
stoff oder eine Kombination von Wasserstoff und einem Inertgas, zum Beispiel durch eine Kombination von
Wasserstoff und Helium oder von Wasserstoff und Stickstoff, besonders bevorzugt durch eine Kombination aus
Wasserstoff und Helium, bereitgestellt werden. Weiter bevorzugt liegt in der Vorheizstrecke eine oxidierende
Atmosphére vor. Diese kann bevorzugt durch Sauerstoff oder eine Kombination aus Sauerstoff und einem oder
mehreren weiteren Gasen bereitgestellt werden, besonders bevorzugt ist Luft. Es ist weiter bevorzugt moglich,

das Siliziumdioxid bei vermindertem Druck in der Vorheizstrecke zu temperieren.

Zum Beispiel hat das Siliziumdioxidgranulat bei Eintritt in den Ofen eine Temperatur in einem Bereich von 100

bis 1100°C oder von 300 bis 1000 oder von 600 bis 900°C. Wird gemill Schritt i.) Siliziumdioxidgranulat IT be-
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reitgestellt, hat es beim Eintritt in den Ofen bevorzugt eine Temperatur in einem Bereich von 100 bis 1100°C oder

von 300 bis 1000 oder von 600 bis 900°C.

Gemil einer bevorzugten Ausfihrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung beinhaltet der Ofen mindes-
tens zwei Kammern. Bevorzugt beinhaltet der Ofen eine erste und mindestens ¢ine weitere Kammer. Die erste

und die weitere Kammer sind miteinander durch einen Durchlass verbunden.

Die mindestens zwei Kammern kénnen in dem Ofen prinzipiell beliebig angeordnet sein, bevorzugt vertikal oder
horizontal, besonders bevorzugt vertikal. Bevorzugt sind die Kammern im Ofen so angeordnet, dass bei der
Durchfiihrung des Verfahrens geméll dem ersten Gegenstand der Erfindung Siliziumdioxidgranulat die erste
Kammer passiert und anschlieend in der weiteren Kammer unter Erhalt einer Glasschmelze erhitzt wird. Die
weitere Kammer weist bevorzugt die zuvor beschriebenen Merkmale des Schmelzofens und des darin angeordne-

ten Tiegels auf.

Bevorzugt enthilt jede der Kammern ¢inen Einlass und einen Auslass. Bevorzugt ist der Einlass des Ofens mit
dem Einlass der ersten Kammer durch einen Durchlass verbunden. Bevorzugt ist der Auslass des Ofens mit dem
Auslass der weiteren Kammer durch einen Durchlass verbunden. Bevorzugt ist der Auslass der ersten Kammer

durch einen Durchlass mit dem Einlass der weiteren Kammer verbunden.

Bevorzugt sind die Kammern so im Ofen angeordnet, dass durch den Einlass des Ofens das Siliziumdioxidgranu-
lat in die erste Kammer gelangen kann. Bevorzugt sind die Kammern so im Ofen angeordnet, dass durch den
Auslass des Ofens eine Siliziumdioxidglasschmelze aus der weiteren Kammer entnommen werden kann. Beson-
ders bevorzugt kann durch den Einlass des Ofens das Siliziumdioxidgranulat in die erste Kammer gelangen und

durch den Auslass des Ofens ¢ine Siliziumdioxidglasschmelze aus einer weiteren Kammer entnommen werden.

Durch den Durchlass kann das Siliziumdioxid als Granulat oder Pulver in der durch das Verfahren vorgegebenen
Richtung des Materialtransports von einer ersten in eine weitere Kammer gelangen. Durch einen Durchlass ver-
bundene Kammern schliefen Anordnungen ¢in, in denen zwischen einer ersten und einer weiteren Kammer wei-
tere Zwischenelemente in Richtung des Materialtransports angeordnet sind. Den Durchlass konnen prinzipiell
Gase, Flussigkeiten und Feststoffe passieren. Bevorzugt konnen Siliziumdioxidpulver, Aufschlimmungen von
Siliziumdioxidpulver und Siliziumdioxidgranulat den Ubergang zwischen einer ersten und einer weiteren Kam-
mer passicren. Wéhrend der Durchfiihrung des erfindungsgeméifBen Verfahrens konnen iiber den Durchlass zwi-
schen der ersten und der weiteren Kammer alle in die erste Kammer eingetragenen Stoffe in die weitere Kammer
gelangen. Bevorzugt gelangt tiber den Durchlass zwischen der ersten und weiteren Kammer nur Siliziumdioxid in
Form von Granulat oder Pulver in dic weitere Kammer. Bevorzugt ist der Durchlass zwischen der ersten und der
weiteren Kammer durch das Siliziumdioxid verschlossen, so dass der Gasraum der ersten und der weiteren Kam-
mer voneinander getrennt sind, bevorzugt so, dass in den Gasrdumen verschiedene Gase oder Gasgemische, ver-
schiedene Driicke oder beides vorliegen konnen. GemédB einer anderen bevorzugten Ausgestaltung wird der

Durchlass von einer Schleuse gebildet, bevorzugt durch eine Zellenradschleuse.
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Bevorzugt weist die erste Kammer des Ofens mindestens ¢inen Gaseinlass und mindestens einen Gasauslass auf.
Der Gaseinlass kann prinzipiell jede Form aufweisen, die dem Fachmann bekannt und zum Einleiten eines Gases
geeignet ist, zum Beispiel eine Diise, ein Ventil oder ein Rohr. Der Gasauslass kann prinzipiell jede Form aufwei-
sen, die dem Fachmann bekannt und zum Ausleiten eines Gases geeignet ist, zum Beispiel eine Diise, ein Ventil

oder ein Rohr.

Bevorzugt wird durch den Einlass des Ofens Siliziumdioxidgranulat in die erste Kammer eingebracht und er-
wirmt. Das Erwérmen kann in Anwesenheit eines Gases oder ¢iner Kombination aus zwei oder mehr Gasen
durchgefiihrt werden. Dazu liegt das Gas oder dic Kombination aus zwei oder mehr Gasen im Gasraum der ersten
Kammer vor. Unter dem Gasraum der ersten Kammer wird der Bereich der ersten Kammer verstanden, der nicht
von einer festen oder fliissigen Phase belegt ist. Geeignete Gase sind zum Beispiel Wasserstoff, Sauerstoft, Inert-
gase sowie zwei oder mehr davon. Bevorzugte Inertgase sind Stickstoff, Helium, Neon, Argon, Krypton und
Xenon, besonders bevorzugt sind Stickstoff, Helium und eine Kombination davon. Bevorzugt wird das Erwdrmen
in reduzierender Atmosphire durchgefithrt. Diese kann bevorzugt durch Wasserstoff oder eine Kombination von
Wasserstoff und Helium bereitgestellt werden. Bevorzugt wird das Siliziumdioxidgranulat in der ersten Kammer

in einem Strom des Gases oder der Kombination aus zwel oder mehr Gasen erwarmt.

Es ist weiter bevorzugt, dass das Siliziumdioxidgranulat in der ersten Kammer bei vermindertem Druck, zum
Beispiel bei einem Druck von weniger als 500 mbar oder weniger als 300 mbar, zum Beispiel 200 mbar oder

weniger erwéarmt wird.

Bevorzugt ist die erste Kammer mit mindestens einer Vorrichtung versehen, mit der das Siliziumdioxidgranulat,
bewegt wird. Prinzipiell kdnnen alle Vorrichtungen ausgewéhlt werden, die dem Fachmann zu diesem Zwecke

bekannt sind und geeignet erscheinen. Bevorzugt geeignet sind Rithr-, Schiittel- oder Schwenkvorrichtungen.

Gemif einer bevorzugten Ausfithrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung sind die Temperaturen in der
ersten und in der weiteren Kammer verschieden. Bevorzugt ist die Temperatur in der ersten Kammer geringer als
die Temperatur in der weiteren Kammer. Bevorzugt liegt die Temperaturdifferenz zwischen der ersten und der
weiteren Kammer in einem Bereich von 600 bis 2400°C, zum Beispiel in einem Bereich von 1000 bis 2000°C
oder von 1200 bis 1800°C, besonders bevorzugt in einem Bereich von 1500 bis 1700°C. Weiter bevorzugt ist die
Temperatur in der ersten Kammer 600 bis 2400°C, zum Beispiel 1000 bis 2000°C oder 1200 bis 1800°C, beson-

ders bevorzugt 1500 bis 1700°C niedriger als die Temperatur in der weiteren Kammer.

Gemif einer bevorzugten Ausfithrungsform ist die erste Kammer des Ofens eine Vorheizstrecke, besonders be-
vorzugt eine wie oben beschriebene Vorheizstrecke, die die oben beschriebenen Merkmale aufweist. Bevorzugt
ist die Vorheizstrecke durch einen Durchlass mit der weiteren Kammer verbunden. Bevorzugt gelangt Siliziumdi-
oxid aus der Vorheizstrecke iiber einen Durchlass in die weitere Kammer. Der Durchlass zwischen der Vorheiz-
strecke und der weiteren Kammer kann verschlossen sein, so dass keine in die Vorheizstrecke eingeleiteten Gase
durch den Durchlass in die weitere Kammer gelangen. Bevorzugt ist der Durchlass zwischen der Vorheizstrecke
und der weiteren Kammer verschlossen, so dass das Siliziumdioxid nicht mit Wasser in Bertihrung kommt. Der

Durchlass zwischen der Vorheizstrecke und der weiteren Kammer kann verschlossen sein, so dass der Gasraum
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der Vorheizstrecke und der ersten Kammer so voneinander getrennt sind, dass in den Gasrdumen verschiedene
Gase oder Gasgemische, verschiedene Driicke oder beides vorliegen konnen. Als Durchlass eignen sich bevorzugt

die zuvor beschriebenen Ausgestaltungen.

Gemadl einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform ist die erste Kammer des Ofens keine Vorheizstrecke. Zum
Beispiel ist die erste Kammer eine Ausgleichskammer. Unter einer Ausgleichskammer wird eine Kammer des
Ofens verstanden, in der Durchsatzvariationen in einer vorgeschalteten Vorheizstrecke oder Durchsatzunterschie-
de zwischen einer Vorheizstrecke und der weiteren Kammer ausgeglichen werden. Zum Beispiel kann der ersten
Kammer wie oben beschrieben ¢in Drehrohrofen vorgeschaltet sein. Dieser weist Tiblicherweise einen Durchsatz
auf, der um bis zu 6 % des durchschnittlichen Durchsatzes variieren kann. Bevorzugt wird Siliziumdioxid in einer

Ausgleichskammer auf der Temperatur gehalten, mit der es in die Ausgleichskammer gelangt.

Es ist ebenso moglich, dass der Ofen eine erste Kammer und mehr als eine weitere Kammer aufweist, zum Bei-
spiel zweil weitere Kammern oder drei weitere Kammern oder vier weitere Kammern oder fiinf weitere Kammern
oder mehr als fiinf weitere Kammern, besonders bevorzugt zwei weitere Kammern. Weist der Ofen zwei weitere
Kammern auf, ist die erste Kammer bevorzugt eine Vorheizstrecke, die erste der weiteren Kammern eine Aus-
gleichskammer und die zweite der weiteren Kammern die Schmelzkammer, bezogen auf die Richtung des Mate-

rialtransports.

Gemaéf einer weiteren bevorzugten Ausfithrungsform liegt in der ersten Kammer ein Additiv vor. Das Additiv ist
bevorzugt ausgewihlt aus der Gruppe bestehend aus Halogenen, Inertgasen, Basen, Sauerstoff oder e¢iner Kombi-

nation aus zwel oder mehr davon.

Als Additive sind prinzipiell Halogene in elementarer Form und Halogenverbindungen geeignet. Bevorzugte
Halogene sind ausgewéhlt aus der Gruppe bestehend aus Chlor, Fluor, chlorhaltigen Verbindungen und fluorhal-

tigen Verbindungen. Besonders bevorzugt sind elementares Chlor und Chlorwasserstoft.

Als Additive sind prinzipiell alle Inertgase sowie Mischungen aus zwei oder mehr davon geeignet. Bevorzugte

Inertgase sind Stickstoff, Helium oder eine Kombination daraus.

Als Additive sind prinzipiell auch Basen geeignet. Bevorzugte Basen als Additive sind anorganische und organi-

sche Basen.

Weiter geeignet als Additiv ist Sauerstoff. Der Sauerstoff liegt bevorzugt als sauerstoffhaltige Atmosphére vor,
zum Beispiel in Kombination mit einem Inertgas oder einem Gemisch aus zwei oder mehr Inertgasen, besonders

bevorzugt in Kombination mit Stickstoff, Helium oder Stickstoff und Helium.

Die erste Kammer kann prinzipiell jedes Material beinhalten, dass dem Fachmann bekannt und zum Erhitzen von
Siliziumdioxid geeignet ist. Bevorzugt beinhaltet die erste Kammer mindestens ein Element ausgewéhlt aus der
Gruppe bestehend aus Quarzglas, cinem Refraktirmetall, Aluminium und ¢iner Kombination aus zwei oder mehr

davon, besonders bevorzugt beinhaltet die erste Kammer Quarzglas oder Aluminium.
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Bevorzugt tibersteigt die Temperatur in der ersten Kammer 600°C nicht, wenn die erste Kammer e¢in Polymer
oder Aluminium beinhaltet. Bevorzugt betrdgt die Temperatur in der ersten Kammer 100 bis 1100°C, wenn die

erste Kammer Quarzglas beinhaltet. Bevorzugt beinhaltet die erste Kammer im wesentlichen Quarzglas.

Beim Transport des Siliziumdioxids von der ersten Kammer zur weiteren Kammer durch den Durchlass zwischen
der ersten und der weiteren Kammer kann das Siliziumdioxid prinzipiell in jedem beliebigen Zustand vorliegen.
Bevorzugt liegt das Siliziumdioxid als Feststoff vor, zum Beispiel als Partikel, Pulver oder Granulat. Gemél8 einer
bevorzugten Ausfiihrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung erfolgt der Transport des Siliziumdioxids

von der ersten zur weiteren Kammer als Granulat.

Gemif einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform ist die weitere Kammer ein Tiegel aus einem Blech oder
einem Sintermaterial, welches ¢in Sintermetall beinhaltet, wobei das Blech oder das Sintermetall ausgewéhlt ist

aus der Gruppe bestehend aus Molybdin, Wolfram und einer Kombination davon.

Die Glasschmelze wird durch den Auslass aus dem Ofen, bevorzugt tiber ¢ine Diise, entnommen.

Schritt iii.)
Ein Quarzglaskorper wird aus mindestens einem Teil der Glasschmelze gebildet. Bevorzugt wird dazu mindestens

ein Teil der in Schritt i1) hergestellten Glasschmelze entnommen und daraus der Quarzglaskorper gebildet.

Die Entnahme eines Teils der in Schritt ii) hergestellten Glasschmelze kann prinzipiell kontinuierlich aus dem
Schmelzofen oder der Schmelzkammer, oder nach abgeschlossener Herstellung der Glasschmelze erfolgen. Be-
vorzugt wird ein Teil der Glasschmelze kontinuierlich entnommen. Die Glasschmelze wird durch den Auslass aus

dem Ofen oder den Auslass der Schmelzkammer, jeweils bevorzugt iiber eine Dise, entnommen.

Die Glasschmelze kann vor, wihrend oder nach der Entnahme auf ¢ine Temperatur abgekiihlt werden, dic das
Formen der Glasschmelze ermoglicht. Mit dem Abkiihlen der Glasschmelze ist ein Ansteigen der Viskositit der
Glasschmelze verbunden. Die Glasschmelze wird bevorzugt soweit abgekiihlt, dass beim Formen die gebildete
Form erhalten bleibt und das Formen gleichzeitig moglichst ziigig, zuverldssig und mit geringem Kraftaufwand
durchgefiihrt werden kann. Der Fachmann kann die Viskositit der Glasschmelze zum Formen durch Variieren der
Temperatur der Glasschmelze am Formwerkzeug einfach ermitteln. Bevorzugt hat die Glasschmelze beim Ent-
nehmen ¢ine Temperatur im Bereich von 1750 bis 2100°C, zum Beispiel 1850 bis 2050°C, besonders bevorzugt
1900 bis 2000°C. Bevorzugt wird die Glasschmelze nach dem Entnehmen auf eine Temperatur von weniger als
500°C, zum Beispiel von weniger als 200°C oder weniger als 100°C oder weniger als 50°C, besonders bevorzugt

auf eine Temperatur im Bereich von 20 bis 30°C abgekiihlt.

Der gebildete Quarzglaskdrper kann ein massiver Korper oder ein Hohlkérper sein. Unter einem massiven Korper
wird ein Korper verstanden, der im Wesentlichen aus einem einzigen Material besteht. Gleichwohl kann ein mas-
siver Kdrper einen oder mehrere Einschliisse aufweisen, z.B. Gasblasen. Solche Einschliisse in einem massiven

Korper haben oftmals eine GroBe von 65 mm® oder weniger, zum Beispiel von weniger als 40 mm’, oder von
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weniger als 20 mm®, oder von weniger als 5 mm® oder von weniger als 2 mm®, besonders bevorzugt von weniger
als 0,5 mm’. Bevorzugt beinhaltet ¢in massiver Korper weniger als 0,02 Vol.-% seines Volumens, zum Beispiel
weniger als 0,01 Vol.-% oder weniger als 0,001 Vol.-% an Einschlissen, jeweils bezogen auf das Gesamtvolumen

des massiven Korpers.

Der Quarzglaskdrper weist eine dullere Form auf. Unter der dufleren Form wird die Form des Aulenrands des
Querschnitts des Quarzglaskorpers verstanden. Die dulere Form des Quarzglaskorpers ist im Querschnitt bevor-
zugt rund, elliptisch oder polygon mit drei oder mehr Ecken, zum Beispiel 4, 5, 6, 7 oder 8 Ecken, besonders

bevorzugt ist der Quarzglaskorper rund.

Bevorzugt hat der Quarzglaskorper eine Lange im Bereich von 100 bis 10000 mm, zum Beispiel von 1000 bis

4000 mm, besonders bevorzugt von 1200 bis 3000 mm.

Bevorzugt hat der Quarzglaskorper einen AuBlendurchmesser im Bereich von 1 bis 500 mm, zum Beispiel in ei-

nem Bereich von 2 bis 400 mm, besonders bevorzugt in einem Bereich von 5 bis 300 mm.

Das Formen des Quarzglaskorpers erfolgt mittels einer Diise. Dazu wird die Glasschmelze durch die Diise ge-
fithrt. Die duBere Form eines durch die Diise geformten Quarzglaskérpers wird durch die Form der Offnung der
Diise bestimmt. Ist die Offnung der Diise rund, wird beim Formen des Quarzglaskorpers ein Zylinder gebildet.
Weist die Offnung der Diise eine Struktur auf, wird diese Struktur auf die duBere Form des Quarzglaskdrpers
{ibertragen. Ein Quarzglaskorper, der mittels einer Diise mit Strukturen an der Offnung gebildet wird, weist ein

Abbild der Strukturen in Langsrichtung auf dem Glasstrang auf.

Die Diise ist in den Schmelzofen integriert. Bevorzugt ist sie als Teil des Tiegels in den Schmelzofen integriert,

besonders bevorzugt als Teil des Auslasses des Tiegels.

Bevorzugt wird der mindestens eine Teil der Glasschmelze durch die Diise entnommen. Die dulere Form des

Quarzglaskorpers wird durch das Entnehmen mindestens eines Teils der Glasschmelze durch die Dise gebildet.

Bevorzugt wird der Quarzglaskérper nach dem Bilden abgekiihlt, um seine Form zu erhalten. Bevorzugt wird der
Quarzglaskorper nach dem Formen auf eine Temperatur abgekiihlt, die mindestens 1000°C unterhalb der Tempe-
ratur der Glasschmelze beim Formen liegt, zum Beispiel mindestens 1500°C oder mindestens 1800°C, besonders
bevorzugt 1900 bis 1950°C. Bevorzugt wird der Quarzglaskérper auf eine Temperatur von weniger als 500°C,
zum Beispiel von weniger als 200°C oder weniger als 100°C oder weniger als 50°C, besonders bevorzugt auf eine

Temperatur im Bereich von 20 bis 30°C abgekiihlt.
GemaéB einer bevorzugten Ausfithrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung kann der erhaltene Quarzglas-

korper mit mindestens einer Maflnahme ausgewéhlt aus der Gruppe bestehend aus chemischer, thermischer oder

mechanischer Behandlung behandelt werden.
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Bevorzugt wird der Quarzglaskorper chemisch nachbehandelt. Nachbehandeln betrifft das Behandeln eines be-
reits gebildeten Quarzglaskorpers. Unter chemischem Nachbehandeln des Quarzglaskérpers wird prinzipiell jede
MaBnahme verstanden, die dem Fachmann bekannt ist und geeignet erscheint, durch den Einsatz von Stoffen die
chemische Struktur oder die Zusammensetzung der Oberflidche des Quarzglaskorpers, oder beides, zu verdndern.
Bevorzugt umfasst das chemische Nachbehandeln mindestens eine Malinahme ausgewéhlt aus der Gruppe beste-

hend aus Behandeln mit Fluorverbindungen und Ultraschallreinigung.

Als Fluorverbindungen kommen insbesondere Fluorwasserstoff und Fluor enthaltende Sduren, zum Beispiel
Flusssédure, in Frage. Die Fliissigkeit weist bevorzugt einen Gehalt an Fluorverbindungen in einem Bereich von 35
bis 55 Gew.-%, bevorzugt in einem Bereich von 35 bis 45 Gew.-% auf, dic Gew.-% jeweils bezogen auf die Ge-
samtmenge an Fliissigkeit. Der Rest zu 100 Gew.-% ist iblicherweise Wasser. Bevorzugt wird als Wasser voll-

entsalztes oder deionisiertes Wasser ausgewdhlt,

Eine Ultraschallreinigung erfolgt bevorzugt in einem Flissigkeitsbad, besonders bevorzugt in Anwesenheit von
Detergenzien. Im Fall der Ultraschallreinigung kommen in der Regel keine Fluorverbindungen, zum Beispiel

weder Flusssdure noch Fluorwasserstoff, zum Einsatz.

Die Ultraschallreinigung des Quarzglaskorpers wird bevorzugt unter mindestens einer, zum Beispiel mindestens
zwel oder mindestens drei oder mindestens vier oder mindestens fiinf, besonders bevorzugt allen der folgenden
Bedingungen durchgefiihrt:

- Die Ultraschallreinigung erfolgt in einem kontinuierlichen Verfahren.

- Die Anlage zur Ultraschallreinigung weist sechs miteinander durch Rohre verbundene Kammern auf.

- Die Verweilzeit der Quarzglaskdrper in jeder Kammer kann eingestellt werden. Bevorzugt ist die Ver-
weilzeit der Quarzglaskorper in jeder Kammer gleich. Bevorzugt liegt die Verweilzeit in jeder Kammer
in einem Bereich von 1 bis 120 min, zum Beispiel von weniger als 5 min oder von 1 bis 5 min oder von
2 bis 4 min oder von weniger als 60 min oder von 10 bis 60 min oder von 20 bis 50 min, besonders be-
vorzugt in einem Bereich von 5 bis 60 min.

- Die erste Kammer umfasst ein basisches Medium, bevorzugt enthaltend Wasser und eine Base, und ¢i-
nen Ultraschallreiniger.

- Die dritte Kammer umfasst ein saures Medium, bevorzugt enthaltend Wasser und eine Séure, und einen
Ultraschallreiniger.

- In der zweiten Kammer und in der vierten bis sechsten Kammer wird der Quarzglaskorper mit Wasser,
bevorzugt entsalztem Wasser gereinigt.

- Die vierte bis sechste Kammer wird als Kaskade mit Wasser, bevorzugt entsalztem Wasser betrieben.
Bevorzugt wird das Wasser nur in die sechste Kammer eingeleitet und 14uft von der sechsten in die finf-

te und von der fiinften in die vierte Kammer.

Bevorzugt wird der Quarzglaskorper thermisch nachbehandelt. Unter thermischem Nachbehandeln des Quarz-
glaskdrpers wird prinzipiell jede Mafinahme verstanden, die dem Fachmann bekannt ist und geeignet erscheint,
den Quarzglaskorper durch Einwirkung von Temperatur in seiner Form oder Struktur oder beidem zu verdndern.

Bevorzugt umfasst das thermische Nachbehandeln mindestens eine Maflnahme ausgewéhlt aus der Gruppe beste-
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hend aus Tempern, Stauchen, Aufblasen, Auszichen, Verschweillen und einer Kombination aus zwei oder mehr

davon. Bevorzugt erfolgt die thermische Nachbehandlung ohne das Ziel des Materialabtrags.

Das Tempern erfolgt bevorzugt durch Erhitzen des Quarzglaskérpers in einem Ofen, bevorzugt auf eine Tempera-
tur in einem Bereich von 900 bis 1300 °C, zum Beispiel in einem Bereich von 900 bis 1250°C oder von 1040 bis
1300°C, besonders bevorzugt in einem Bereich von 1000 bis 1050°C oder von 1200 bis 1300°C. Bevorzugt wird
bei der thermischen Behandlung eine Temperatur von 1300°C nicht fiir einen zusammenhéngenden Zeitraum von
mehr als 1 h iiberschritten, besonders bevorzugt wird eine Temperatur von 1300°C wihrend der gesamten thermi-
schen Behandlungsdauer nicht tiberschritten. Das Tempern kann prinzipiell bei vermindertem druck, bei Normal-

druck oder bei erhdhtem Druck erfolgen, bevorzugt bei vermindertem Druck, besonders bevorzugt im Vakuum.

Das Stauchen erfolgt bevorzugt durch Erhitzen des Quarzglaskorpers, bevorzugt auf ¢ine Temperatur von etwa
2100°C, und anschlieBendes Umformen wihrend einer rotierenden Drehbewegung, bevorzugt mit einer Drehge-
schwindigkeit von etwa 60 U/min. Beispielsweise kann ein Quarzglaskdrper in Form einer Stange durch Stauchen

zu einem Zylinder umgeformt werden.

Bevorzugt kann ¢in Quarzglaskérper durch Einblasen eines Gases in den Quarzglaskorper aufgeblasen werden.
Zum Beispiel kann ein Quarzglaskdrper durch Aufblasen zu einem Grofirohr umgeformt werden. Bevorzugt wird
dazu der Quarzglaskorper, bevorzugt auf eine Temperatur von etwa 2100°C, wihrend eine rotierenden Drehbe-
wegung, bevorzugt mit einer Drehgeschwindigkeit von etwa 60 U/min, ausgefithrt wird, erhitzt und der Innen-
raum mit einem Gas gespiilt, bevorzugt bei einem definierten und geregelten Innendruck bis etwa 100 mbar. Un-

ter einem Groflrohr wird ein Rohr mit einem AuB3endurchmesser von mindestens 500 mm verstanden.

Ein Quarzglaskdrper kann bevorzugt ausgezogen werden. Das Ausziehen erfolgt bevorzugt durch Erhitzen des
Quarzglaskorpers, bevorzugt auf eine Temperatur von etwa 2100°C, und anschlieBendes Ziehen mit einer gere-
gelten Ziehgeschwindigkeit auf den gewiinschten Aulendurchmesser des Quarzglaskorpers. Zum Beispiel konnen

aus Quarzglaskorpern durch Ausziehen Lampenrohre geformt werden.

Bevorzugt wird der Quarzglaskorper mechanisch nachbehandelt. Unter mechanischem Nachbehandeln des
Quarzglaskorpers wird prinzipiell jede Mafinahme verstanden, die dem Fachmann bekannt ist und geeignet er-
scheint, durch eine abrasive Mafnahme die Gestalt des Quarzglaskdrpers zu verdndern oder den Quarzglaskorper
in mehrere Stiicke zu teilen. Insbesondere beinhaltet das mechanische Nachbehandeln mindestens eine Malinah-
me ausgewdhlt aus der Gruppe bestehend aus Schleifen, Bohren, Honen, Sdgen, Wasserstrahlschneiden, Laser-

strahlschneiden, Aufrauen durch Sandstrahlen, Frisen und einer Kombination aus zwei oder mehr davon.

Bevorzugt wird der Quarzglaskérper mit ¢iner Kombination dieser Maflnahmen, zum Beispiel mit ¢iner Kombi-
nation aus einer chemischen und einer thermischen Nachbehandlung oder einer chemischen und einer mechani-
schen Nachbehandlung oder einer thermischen und einer mechanischen Nachbehandlung, besonders bevorzugt
mit einer Kombination aus einer chemischen, einer thermischen und einer mechanischen Nachbehandlung behan-
delt. Weiterhin bevorzugt kann der Quarzglaskérper jeweils, unabhéngig voneinander, mehreren der vorgenann-

ten MafBnahmen unterworfen werden.
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GemiB einer Ausfithrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung beinhaltet das Verfahren folgenden Verfah-
rensschritt:

iv.)  Bilden eines Hohlkdrpers mit mindestens einer Offnung aus dem Quarzglaskérper.

Der gebildete Hohlkorper weist eine innere und eine duBlere Form auf. Unter innerer Form wird die Form des
Innenrands des Hohlkérpers im Querschnitt verstanden. Die innere und duBlere Form des Querschnitts des Hohl-
korpers konnen gleich oder verschieden sein. Die innere und duBere Form des Hohlkorpers kann im Querschnitt

rund, elliptisch oder polygon mit drei oder mehr Ecken, zum Beispiel 4, 5, 6, 7 oder 8 Ecken, sein.

Bevorzugt entspricht die dulere Form des Querschnitts der inneren Form des Querschnitts des Hohlkdrpers. Be-

sonders bevorzugt hat der Hohlkérper im Querschnitt eine runde innere und eine runde dullere Form.

In einer anderen Ausgestaltung kann sich der Hohlkorper in der inneren und dueren Form unterscheiden. Bevor-
zugt weist der Hohlkérper im Querschnitt ¢ine runde duBlere Form und eine polygone innere Form auf. Besonders

bevorzugt weist der Hohlkérper im Querschnitt eine runde duBere Form und ¢ine hexagonale innere Form auf.

Bevorzugt hat der Hohlkdrper eine Lange im Bereich von 100 bis 10000 mm, zum Beispiel von 1000 bis 4000

mm, besonders bevorzugt von 1200 bis 2000 mm.

Bevorzugt hat der Hohlkérper eine Wanddicke in einem Bereich von 0,8 bis 50 mm, zum Beispiel in einem Be-
reich von 1 bis 40 mm oder von 2 bis 30 mm oder von 3 bis 20 mm, besonders bevorzugt in einem Bereich von 4

bis 10 mm.

Bevorzugt hat der Hohlkorper einen AuBendurchmesser 2,6 bis 400 mm, zum Beispicel in ¢inem Bereich von 3,5

bis 450 mm, besonders bevorzugt in einem Bereich von 5 bis 300 mm,

Bevorzugt hat der Hohlkérper einen Innendurchmesser 1 bis 300 mm, zum Beispiel in einem Bereich von 5 bis

280 mm oder von 10 bis 200 mm, besonders bevorzugt in einem Bereich von 20 bis 100 mm.

Der Hohlkérper enthilt eine oder mehr Offnungen. Bevorzugt enthélt der Hohlkdrper eine Offnung. Bevorzugt
enthilt der Hohlkorper eine gerade Zahl an Offnungen, zum Beispiel 2, 4, 6, 8, 10, 12, 14, 16 18 oder 20 Offnun-
gen. Bevorzugt enthilt der Hohlkérper zwei Offnungen. Bevorzugt ist der Hohlkérper ein Rohr. Diese Form des
Hohlkdrpers ist besonders bevorzugt, wenn der Lichtleiter nur einen Kern beinhaltet. Der Hohlkérper kann mehr
als zwei Offnungen enthalten. Die Offnungen liegen bevorzugt jeweils paarweise gegeniiberliegend in den Enden
des Quarzglaskorpers. Zum Beispiel weist jedes Ende des Quarzglaskdrpers 2, 3, 4, 5, 6, 7 oder mehr als 7 Off-
nungen auf, besonders bevorzugt 5, 6 oder 7 Offnungen. Bevorzugte Formen sind zum Beispiel Rohre, Zwillings-

rohre, also Rohre mit zwei parallelen Kanélen, Vielkanalstébe, also Rohre mit mehr als zwei parallelen Kanélen.
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Der Hohlkérper kann prinzipiell auf allen dem Fachmann bekannten Wegen geformt werden. Bevorzugt wird der
Hohlkorper mittels einer Diise geformt. Bevorzugt enthilt die Diise in der Mitte ihrer Offnung eine Vorrichtung,

die die Glasschmelze beim Formen ableitet. So kann aus einer Glasschmelze ein Hohlkdrper geformt werden.

Das Bilden eines Hohlkérpers kann durch Verwendung einer Diise und anschlieBende Nachbehandlung erfolgen.
Als Nachbehandlung eignen sich prinzipiell alle dem Fachmann bekannten Verfahren zur Herstellung eines
Hohlkdrpers aus einem massiven Kdrper, zum Beispiel das Stauchen von Kanilen, Bohren, Honen oder Schlei-
fen. Bevorzugt geeignet ist als Nachbehandlung das Fithren des massiven Korpers tiber einen oder mehrere Dor-
nen, wobei e¢in Hohlkdrper gebildet wird. Ebenso kann der Dorn in den massiven Korper unter Bilden eines

Hohlkorpers eingebracht werden. Bevorzugt wird der Hohlkérper nach dem Bilden abgekiihlt.

Bevorzugt wird der Hohlkérper nach dem Bilden auf eine Temperatur von weniger als 500°C, zum Beispiel von
weniger als 200°C oder weniger als 100°C oder weniger als 50°C, besonders bevorzugt auf eine Temperatur im

Bereich von 20 bis 30°C abgekhlt.

Vorverdichten

Es ist prinzipiell moglich, das in Schritt i.) bereitgestellte Siliziumdioxidgranulat einem oder mehreren Vorbe-
handlungsschritten zu unterziehen, bevor es in Schritt ii.) bis zum Erhalt einer Glasschmelze erwérmt wird. Als
Vorbehandlungsschritte kommen beispielsweise thermische oder mechanische Behandlungsschritte in Betracht.
Zum Beispiel wird das Siliziumdioxidgranulat vor dem Erwérmen in Schritt ii.) verdichtet. Unter ,,Verdichten®

wird eine Verringerung der BET-Oberflache und eine Verringerung des Porenvolumens verstanden.

Das Siliziumdioxidgranulat wird bevorzugt thermisch durch Erhitzen des Siliziumdioxidgranulats oder mecha-
nisch durch Ausiiben eines Drucks auf das Siliziumdioxidgranulat, beispielsweise Walzen oder Pressen des Sili-
ziumdioxidgranulats, verdichtet. Bevorzugt wird das Siliziumdioxidgranulat durch Erhitzen verdichtet. Besonders
bevorzugt erfolgt das Verdichten des Siliziumdioxidgranulats durch Erhitzen mittels einer mit dem Schmelzofen

verbundenen Vorheizstrecke.

Bevorzugt wird das Siliziumdioxid durch Erhitzen bei einer Temperatur in einem Bereich von 800 bis 1400°C,
zum Beispiel bei einer Temperatur in einem Bereich von 850 bis 1300°C, besonders bevorzugt bei einer Tempe-

ratur in einem Bereich von 900 bis 1200°C verdichtet.

In ciner bevorzugten Ausfiihrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung wird die BET-Oberflache des Sili-
ziumdioxidgranulats vor dem Erwirmen in Schritt ii.) nicht auf weniger als 5 m%g verringert, bevorzugt nicht auf
weniger als 7 m*/g oder nicht auf weniger als 10 m*/g, besonders bevorzugt nicht auf weniger als 15 m*g. Es ist
weiterhin bevorzugt, dass die BET-Oberfldche des Siliziumdioxidgranulats vor dem Erwédrmen in Schritt ii.) ge-

geniiber dem in Schritt i.) bereitgestellten Siliziumdioxidgranulat nicht verringert wird.

In ciner bevorzugten Ausfiihrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung wird die BET-Oberflache des Sili-
ziumdioxidgranulats auf weniger als 20 m*/g verringert, zum Beispiel auf weniger als 15m%g, oder auf weniger

als 10 m%g, oder auf einen Bereich von mehr als 5 bis weniger als 20 m*/g oder von 7 bis 15 m?*/g, besonders
- 60 -



10

15

20

25

30

35

40

WO 2017/103114 PCT/EP2016/081437

bevorzugt auf einen Bereich von 9 bis 12 m*/g. Bevorzugt wird die BET-Oberfliche des Siliziumdioxidgranulats
vor dem Erwérmen in Schritt ii.) gegentber dem in Schritt i.) bereitgestellten Siliziumdioxidgranulat um weniger
als 40 m*/g verringert, zum Beispiel um 1 bis 20 m*/g oder um 2 bis 10 m?/g, besonders bevorzugt um 3 bis 8

m?/g, wobei die BET-Oberfl4che nach dem Verdichten mehr als 5 m*/g betrigt.

Das verdichtete Siliziumdioxidgranulat wird im Folgenden als Siliziumdioxidgranulat III bezeichnet. Bevorzugt
weist das Siliziumdioxidgranulat III mindestens eines, zum Beispiel mindestens zwei oder mindestens drei oder
mindestens vier, besonders bevorzugt mindestens flinf der folgenden Merkmale auf:
A. eine BET-Oberfliche in einem Bereich von mehr als 5 bis weniger als 40 m*/g, zum Beispiel von 10
bis 30 m*/g, besonders bevorzugt auf einen Bereich von 15 bis 25 m*/g;
B. eine PartikelgroBe Djo in einem Bereich von 100 bis 300 um, besonders bevorzugt in einem Bereich
von 120 bis 200 pum;
C. eine PartikelgroBe Dsg in einem Bereich von 150 bis 550 um, besonders bevorzugt in einem Bereich
von 200 bis 350 pm;
D. eine PartikelgroBe Dgg in einem Bereich von 300 bis 650 um, besonders bevorzugt in einem Bereich
von 400 bis 500 pum;

eine Schiittdichte in einem Bereich von 0,8 bis 1,6 g/cm’, besonders bevorzugt von 1,0 bis 1,4 g/cm’;

F. eine Stampfdichte in einem Bereich von 1,0 bis 1,4 g/em’, besonders bevorzugt von 1,15 bis 1,35
g/em’;
G. eine Menge von Kohlenstoff von weniger als 5 ppm, zum Beispiel von weniger als 4,5 ppm, besonders

bevorzugt von weniger als 4 ppm;
H. einen Cl-Gehalt von weniger als 500 ppm, besonders bevorzugt von 1 ppb bis 200 ppm,

wobei die ppm und ppb jeweils auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats III bezogen sind.

Das Siliziumdioxidgranulat III weist bevorzugt die Merkmalskombination A./F./G. oder A./F./H. oder A./G./H.
auf, besonders bevorzugt die Merkmalskombination A./F./G./H.

Das Siliziumdioxidgranulat Il weist bevorzugt die Merkmalskombination A./F./G. auf, wobei dic BET-
Oberfliche in einem Bereich von 10 bis 30 m*/g liegt, die Stampfdichte in einem Bereich von 1,15 bis 1,35 g/mL
liegt und der Kohlenstoffgehalt weniger als 4 ppm betrégt.

Das Siliziumdioxidgranulat Il weist bevorzugt die Merkmalskombination A./F./H. auf, wobei dic BET-
Oberfliche in einem Bereich von 10 bis 30 m*/g, die Stampfdichte in einem Bereich von 1,15 bis 1,35 g/mL und
der Chlorgehalt in einem Bereich von 1 ppb bis 200 ppm liegt.

Das Siliziumdioxidgranulat III weist bevorzugt die Merkmalskombination A./G./H. auf, wobei die BET-
Oberfliche in einem Bereich von 10 bis 30 m*/g liegt, der Kohlenstoffgehalt weniger als 4 ppm betréigt und der
Chlorgehalt in einem Bereich von 1 ppb bis 200 ppm liegt.

Das Siliziumdioxidgranulat III weist bevorzugt die Merkmalskombination A./F./G./H. auf, wobei die BET-

Oberfliche in einem Bereich von 10 bis 30 m*/g liegt, die Stampfdichte in einem Bereich von 1,15 bis 1,35 g/mL
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liegt, der Kohlenstoffgehalt weniger als 4 ppm betrdgt und der Chlorgehalt in einem Bereich von 1 ppb bis 200
ppm liegt.

Bevorzugt wird in mindestens einem Verfahrensschritt eine von Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponen-
te zugegeben. Die Zugabe einer von Siliziumdioxid verschiedenen Siliziumkomponente wird im Folgenden auch
als Si-Dotieren bezeichnet. Prinzipiell kann das Si-Dotieren in jedem Verfahrensschritt erfolgen. Bevorzugt er-

folgt das Si-Dotieren in Schritt i.) oder in Schritt ii.).

Die von Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponente kann prinzipiell in beliebiger Form zugegeben werden,
zum Beispiel als Feststoff, als Fliissigkeit, als Gas, in Losung oder als Dispersion. Bevorzugt wird die von Silizi-
umdioxid verschiedene Siliziumkomponente als Pulver zugegeben. Ebenfalls bevorzugt wird die von Siliziumdi-

oxid verschiedene Siliziumkomponente als Fliissigkeit oder als Gas zugegeben.

Die von Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponente wird bevorzugt in einer Menge in einem Bereich von 1
bis 100.000 ppm zugegeben, zum Beispiel in einem Bereich von 10 bis 10.000 ppm oder von 30 bis 1000 ppm
oder in einem Bereich von 50 bis 500 ppm, besonders bevorzugt in einem Bereich von 80 bis 200 ppm, , weiter
besonders bevorzugt in einem Bereich von 200 bis 300 ppm, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht an Silizi-

umdioxid.

Die von Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponente kann fest, fliissig oder gasformig vorliegen. Ist sie fest,
weist sie bevorzugt eine mittlere PartikelgroBe von bis zu 10 mm auf, zum Beispiel von bis zu 1000 pm von bis
zu 400 pm oder in einem Bereich von 1 bis 400 um, zum Beispiel 2 bis 200 pm oder 3 bis 100 pwm, besonders
bevorzugt in einem Bereich von 5 bis 50 pm. Die PartikelgroBenangaben sind bezogen auf den Zustand der von

Siliziumdioxid verschiedenen Siliziumkomponente bei Raumtemperatur.

Die Siliziumkomponente weist bevorzugt eine Reinheit von mindestens 99.5 Gew.-% auf, zum Beispiel von min-
destens 99,8 Gew.-% oder von mindestens 99.9 Gew.-%, oder von mindestens 99,99 Gew.-%, besonders bevor-
zugt von mindestens 99,999 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Siliziumkomponente. Bevor-
zugt weist die Siliziumkomponente eine Menge an Kohlenstoff von nicht mehr als 10 ppm auf, zum Beispiel nicht
mehr als 50 ppm, besonders bevorzugt nicht mehr als 1 ppm, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Silizi-
umkomponente. Besonders bevorzugt gilt dies flir als Siliziumkomponente eingesetztes Silizium. Bevorzugt weist
die Siliziumkomponente eine Menge an Verunreinigungen ausgewéhlt aus der Gruppe bestehend aus Al, Ca, Co,
Cr, Cu, Fe, Ge, Hf, K, Li, Mg, Mn, Mo, Na, Nb, Ni, Ti, V, W, Zn, Zr von nicht mehr als 250 ppm auf, zum Bei-
spiel nicht mehr als 150 ppm, besonders bevorzugt nicht mehr als 100 ppm, jeweils bezogen auf das Gesamtge-

wicht der Siliziumkomponente. Besonders bevorzugt gilt dies fiir als Siliziumkomponente eingesetztes Silizium.

Bevorzugt wird in Verfahrensschritt 1.) ¢ine von Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponente zugegeben.
Bevorzugt wird die von Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponente wéhrend des Verarbeitens des Silizi-

umdioxidpulvers zu einem Siliziumdioxidgranulat zugegeben (Schritt II.). Zum Beispiel kann die von Siliziumdi-
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oxid verschiedene Siliziumkomponente vor, wihrend oder nach dem Granulieren zu dem Siliziumdioxid gegeben

werden.

Bevorzugt kann das Siliziumdioxid durch Zugabe der von Siliziumdioxid verschiedenen Siliziumkomponente zu
der Aufschlimmung beinhaltend Siliziumdioxidpulver Si-dotiert werden. Zum Beispiel wird dazu die von Silizi-
umdioxid verschiedene Siliziumkomponente mit Siliziumdioxidpulver vermischt und anschliefend in einer Flis-
sigkeit aufgeschlammt, oder die von Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponente wird zu ¢iner Aufschlam-
mung aus Siliziumdioxidpulver in einer Flissigkeit gegeben und aufgeschldmmt, oder das Siliziumdioxidpulver
wird zu einer Aufschlimmung oder Losung aus der von Siliziumdioxid verschiedenen Siliziumkomponente in

einer Flissigkeit gegeben und aufgeschldmmt.

Bevorzugt kann das Siliziumdioxid durch Zugabe der von Siliziumdioxid verschiedenen Siliziumkomponente
beim Granulieren Si-dotiert werden. Es ist prinzipiell moglich, die von Siliziumdioxid verschiedene Silizium-
komponente zu jedem beliebigen Zeitpunkt wihrend des Granulierens zuzugeben. Im Falle des Sprithgranulierens
kann die von Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponente zum Beispiel durch die Diise gemeinsam mit der
Aufschlimmung in den Sprihturm gespritht werden. Im Falle des Rollgranulierens kann die von Siliziumdioxid
verschiedene Siliziumkomponente bevorzugt in fester Form oder als Aufschlimmung zum Beispiel nach dem

Eintragen der Aufschlammung in den Rithrbehélter gegeben werden.

Weiter bevorzugt kann das Siliziumdioxid durch Zugabe der von Siliziumdioxid verschiedenen Siliziumkompo-
nente nach dem Granulieren Si-dotiert werden. Zum Beispiel kann das Siliziumdioxid bei der Behandlung des
Siliziumdioxidgranulats I zum Siliziumdioxidgranulat II dotiert werden, bevorzugt durch Zugabe der von Silizi-
umdioxid verschiedenen Siliziumkomponente wéhrend der thermischen oder mechanischen Behandlung des Sili-

ziumdioxidgranulats 1.

Bevorzugt wird das Siliziumdioxidgranulat IT mit der von Siliziumdioxid verschiedenen Siliziumkomponente

dotiert.

Weiter bevorzugt kann die von Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponente auch wéhrend mehrerer der
vorgenannten Abschnitte zugegeben werden, insbesondere wahrend und nach der thermischen oder mechanischen

Behandlung des Siliziumdioxidgranulats I zum Siliziumdioxidgranulat II.

Die von Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponente kann prinzipiell Silizium oder jede dem Fachmann
bekannte und reduzierend wirkende Silizium-haltige Verbindung sein. Bevorzugt ist die von Siliziumdioxid ver-
schiedene Siliziumkomponente Silizium, eine Silizium-Wasserstoff-Verbindung, zum Beispiel ein Silan, eine
Silizium-Sauerstoff-Verbindung, zum Beispiel Siliziummonooxid, oder eine Silizium-Wasserstoff-Sauerstoft-
Verbindung, zum Beispiel Disiloxan. Beispicle fiir bevorzugte Silane sind Monosilan, Disilan, Trisilan, Tetrasilan
Pentasilan, Hexasilanm Heptasilan, héhere Homologe und Isomere der zuvor genannten, sowie zyklische Silane

wie Cyclopentasilan.

Bevorzugt wird in Verfahrensschritt ii.) eine von Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponente zugegeben.
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Bevorzugt kann die von Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponente zusammen mit dem Siliziumdioxid-
granulat direkt in den Schmelztiegel gegeben werden. Bevorzugt kann Silizium als die von Siliziumdioxid ver-
schiedene Siliziumkomponente zusammen mit dem Siliziumdioxidgranulat in den Schmelztiegel gegeben werden.
Das Silizium wird bevorzugt als Pulver zugegeben, insbesondere in der fiir die von Siliziumdioxid verschiedene

Siliziumkomponente bereits genannten Partikelgrofle.

Bevorzugt wird die von Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponente vor dem Einfithren in den Schmelztie-
gel zu dem Siliziumdioxidgranulat gegeben. Die Zugabe kann prinzipiell jederzeit nach der Bildung des Granulats
erfolgen, zum Beispiel in der Vorheizstrecke, vor oder wihrend dem Vorverdichten des Siliziumdioxidgranulats

II oder zu dem Siliziumdioxidgranulat II1.

Ein durch Zugabe von einer von Siliziumdioxid verschiedenen Siliziumkomponente erhaltenes Siliziumdioxid-
granulat wird im Folgenden als ,,Si-dotiertes Granulat™ bezeichnet. Bevorzugt weist das Si-dotierte Granulat min-
destens eines, zum Beispiel mindestens zwei oder mindestens drei oder mindestens vier, besonders bevorzugt
mindestens fiinf der folgenden Merkmale auf:
[1]  eine BET-Oberfliche in einem Bereich von mehr als 5 bis weniger als 40 m*/g, zum Beispiel von 10
bis 30 m*/g, besonders bevorzugt in einem Bereich von 15 bis 25 m*/g;
[2]  eine PartikelgroBe Dy in ¢inem Bereich von 100 bis 300 um, besonders bevorzugt in einem Bereich
von 120 bis 200 pum;
[3] eine PartikelgroBe Dso in ¢inem Bereich von 150 bis 550 um, besonders bevorzugt in einem Bereich
von 200 bis 350 pm;
[4]  eine PartikelgroBe Dyog in ¢inem Bereich von 300 bis 650 um, besonders bevorzugt in einem Bereich
von 400 bis 500 pum;
[5]  eine Schiittdichte in einem Bereich von 0,8 bis 1,6 g/cm’, besonders bevorzugt von 1,0 bis 1,4 g/cm’;
[6] eine Stampfdichte in einem Bereich von 1,0 bis 1,4 g/cm3, besonders bevorzugt von 1,15 bis 1,35
g/em’;
[7]  eine Menge von Kohlenstoff von weniger als 5 ppm, zum Beispiel von weniger als 4,5 ppm, besonders
bevorzugt von weniger als 4 ppm;
[8]  einen Cl-Gehalt von weniger als 500 ppm, besonders bevorzugt von 1 ppb bis 200 ppm;
[9] einen Al-Gehalt von weniger als 200 ppb, besonders bevorzugt von 1 ppb bis 100 ppb;
[10] einen Metallgehalt von Metallen, die von Aluminium verschieden sind, von weniger als 1000 ppb, zum
Beispiel in einem Bereich von 1 bis 400 ppb, besonders bevorzugt in einem Bereich von 1 bis 200 ppb;
[11] eine Restfeuchte von weniger als 3 Gew.-%, zum Beispiel in einem Bereich von 0,001 Gew.-% bis 2
Gew.-%, besonders bevorzugt von 0,01 bis 1 Gew.-%;

wobei die Gew.-%, ppm und ppb jeweils auf das Gesamtgewicht des Si-dotierten Granulats bezogen sind.

In einer bevorzugten Ausfithrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung wird die Schmelzenergic iber eine

feste Oberfliche auf das Siliziumdioxidgranulat ibertragen.
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Als feste Oberflidche wird eine Oberfldche verstanden, die von der Oberfldche des Siliziumdioxidgranulats ver-
schieden ist und die bei Temperaturen, auf die das Siliziumdioxidgranulat zum Schmelzen erhitzt wird, nicht
schmilzt oder sich zersetzt. Geeignete Materialien der festen Oberflédche sind zum Beispiel die als Tiegelmateria-

lien geeigneten Materialien.

Die feste Oberflidche kann prinzipiell jede dem Fachmann bekannte und fiir diese zwecke geeignete Oberflédche
sein. Zum Beispiel kann als feste Oberfldche der Tiegel oder ein separates Bauteil, das nicht der Tiegel ist, ver-

wendet werden.

Die feste Oberfliache kann prinzipiell auf allen dem Fachmann bekannten und flr diese Zwecke geeigneten We-
gen erhitzt werden, um die Schmelzenergie auf das Siliziumdioxidgranulat zu ibertragen. Bevorzugt wird die
feste Oberfldche durch resistive Beheizung oder Induktionsheizung erhitzt. Bei induktiver Heizung wird die
Energie direkt durch Spulen in di¢ feste Oberfliche eingekoppelt und von dort an deren Innenseite abgegeben.
Bei resistiver Heizung wird die feste Oberflache von aulen erwérmt und gibt die Energie von dort an deren In-
nenseite ab. Dabei ist ein Heizraumgas mit niedrigerer Wérmekapazitét, beispielsweise eine Argonatmosphére
oder eine argonhaltige Atmosphére, vorteilhaft. Zum Beispiel kann die feste Oberfliche clektrisch oder auch
durch Befeuern der festen Oberflache mit einer Flamme von aufen erhitzt werden. Bevorzugt wird die feste Ober-
fliche auf eine Temperatur erhitzt, dic eine zum Schmelzen des Siliziumdioxidgranulats ausreichende Energie-
menge auf das Siliziumdioxidgranulat und/oder bereits zum Teil geschmolzenes Siliziumdioxidgranulat tbertra-

gen kann.

Gemadl einer bevorzugten Ausfihrungsform der vorliegenden Erfindung erfolgt der Energieeintrag in den Sinter-
tiegel nicht durch ein Erwdrmen des Sintertiegels, oder eines darin vorliegenden Schmelzguts, oder beidem, mit-
tels einer Flamme, wie zum Beispiel einer in den Sintertiegel oder auf den Sintertiegel gerichteten Brennerflam-

me.

Wird als feste Oberfliche ein separates Bauteil verwendet, kann dieses in beliebiger Weise mit dem Siliziumdi-
oxidgranulat in Kontakt gebracht werden, zum Beispiel durch Auflegen des Bauteils auf das Siliziumdioxidgranu-
lat oder durch Einflihren des Bauteils zwischen die Granulen des Siliziumdioxidgranulats oder durch Unterschie-
ben des Bauteils zwischen Tiegel und Siliziumdioxidgranulat oder durch eine Kombination von zwei oder mehr
davon. Das Bauteil kann vor oder wihrend oder vor und wihrend des Ubertragens der Schmelzenergie erhitzt

werden.

Bevorzugt wird die Schmelzenergie tiber die Tiegelinnenseite auf das Siliziumdioxidgranulat Gbertragen. Dabei
wird der Tiegel soweit erhitzt, dass das Siliziumdioxidgranulat schmilzt. Der Tiegel wird bevorzugt resistiv oder
induktiv erhitzt. Die Wéarme wird von der AuBlenseite auf dic Innenseite des Tiegels tibertragen. Die feste Ober-

flache der Tiegelinnenseite iibertrdgt die Schmelzenergie auf das Siliziumdioxidgranulat.

Gemif einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung wird die Schmelzenergie auf
das Siliziumdioxidgranulat nicht iiber einen Gasraum auf das Siliziumdioxidgranulat {ibertragen. Weiter bevor-

zugt wird die Schmelzenergie auf das Siliziumdioxidgranulat nicht durch Befeuern des Siliziumdioxidgranulats
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mit einer Flamme Uibertragen. Beispicele flir diese ausgeschlossenen Energictibertragungswege sind Richten von

einer oder mehreren Brennerflammen von oben in den Schmelztiegel, oder auf das Siliziumdioxid, oder beides.

Das vorstehend beschriebene Verfahren gemédf dem ersten Gegenstand der Erfindung betrifft die Herstellung

eines Quarzglaskdrpers.

Bevorzugt weist der Quarzglaskorper mindestens eines der folgenden Merkmale, zum Beispiel mindestens zwei

oder mindestens drei oder mindestens vier, besonders bevorzugt mindestens finf der folgenden Merkmale auf:

Al

B]

C]

D]

E]

F]

G]

H]

1]

J]

K]
L]

M]

einen OH-Gehalt von weniger als 500 ppm, zum Beispiel von weniger als 400 ppm, besonders be-
vorzugt von weniger als 300 ppm;

einen Chlorgehalt von weniger als 200 ppm, bevorzugt von weniger als 100 ppm, zum Beispiel von
weniger als 80 ppm, besonders bevorzugt von weniger als 60 ppm;

einen Aluminiumgehalt von weniger als 200 ppb, zum Beispiel von weniger als 100 ppb, besonders
bevorzugt von weniger als 80 ppb;

einen ODC-Anteil von weniger als 5-10"%/cm’, zum Beispiel in ¢inem Bereich von 0,1-10" bis
3-10" /em?®, besonders bevorzugt in ¢inem Bereich von 0,5-10" bis 2,0-10"° /em®;

einen Metallgehalt von Metallen, die von Aluminium verschieden sind, von weniger als 1 ppm,
zum Beispiel von weniger als 0,5 ppm, besonders bevorzugt von weniger als 0,1 ppm;

eine Viskositdt (p=1013 hPa) in einem Bereich von log;o (1 (1250°C) / dPas) = 11,4 bis log;o (
(1250°C) / dPas) = 12,9 und/oder log;o (n (1300°C) / dPas) = 11,1 bis log;o (1 (1300°C) / dPas) =
12,2 und/oder log;o (n (1350°C) / dPas) = 10,5 bis logo (1 (1350°C) / dPas) = 11,5;

eine Standardabweichung des OH-Gehalts von nicht mehr als 10 %, bevorzugt nicht mehr als 5 %,
bezogen auf den OH-Gehalt A] des Quarzglaskdrpers;

eine Standardabweichung des Cl-Gehalts von nicht mehr als 10 %, bevorzugt nicht mehr als 5 %,
bezogen auf den Cl-Gehalt B] des Quarzglaskorpers;

eine Standardabweichung des Al-Gehalts von nicht mehr als 10 %, bevorzugt nicht mehr als 5 %,
bezogen auf den Al-Gehalt C] des Quarzglaskorpers;

eine Brechzahlhomogenitit von weniger als 10

eine zylindrische Form,

einen Wolframgehalt von weniger als 1000 ppb, zum Beispiel von weniger als 500 ppb oder von
weniger als 300 ppb oder von weniger als 100 ppb oder in einem Bereich von 1 bis 500 ppb oder
von 1 bis 300 ppb, besonders bevorzugt in einem Bereich von 1 bis 100 ppb;

einen Molybdédngehalt von weniger als 1000 ppb, zum Beispiel von weniger als 500 ppb oder von
weniger als 300 ppb oder von weniger als 100 ppb oder in einem Bereich von 1 bis 500 ppb oder

von 1 bis 300 ppb, besonders bevorzugt in einem Bereich von 1 bis 100 ppb,

wobei die ppb und ppm jeweils auf das Gesamtgewicht des Quarzglaskorpers bezogen sind.

Bevorzugt weist der Quarzglaskorper einen Metallgehalt an von Aluminium verschiedenen Metallen von weniger

als 1000 ppb, zum Beispiel von weniger als 500 ppb, besonders bevorzugt von weniger als 100 ppb, jeweils bezo-

gen auf das Gesamtgewicht des Quarzglaskorpers, auf. Oftmals weist der Quarzglaskorper jedoch einen Gehalt an

von Aluminium verschiedenen Metallen in einer Menge von mindestens 1 ppb auf. Solche Metalle sind bei-
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spielsweise Natrium, Lithium, Kalium, Magnesium, Calcium, Strontium, Germanium, Kupfer, Molybdén, Titan,
Eisen und Chrom. Diese konnen zum Beispiel als Element, als Ion, oder als Teil eines Molekils oder ¢ines lons

oder eines Komplexes vorliegen.

Der Quarzglaskorper kann weitere Bestandteile beinhalten. Bevorzugt beinhaltet der Quarzglaskérper weniger als
500 ppm, zum Beispiel weniger als 450 ppm, besonders bevorzugt weniger als 400 ppm an weiteren Bestandtei-
len, wobei die ppm jeweils bezogen sind auf das Gesamtgewicht des Quarzglaskorpers. Als weitere Bestandteile
kommen zum Beispiel Kohlenstoff, Fluor, Jod, Brom und Phosphor in Betracht. Diese konnen zum Beispiel als
Element, als Ion, oder als Teil eines Molekiils oder eines Ions oder ¢ines Komplexes vorliegen. Oftmals weist der

Quarzglaskorper jedoch einen Gehalt an weiteren Bestandteilen in einer Menge von mindestens 1 ppb auf.

Bevorzugt beinhaltet der Quarzglaskdrper Kohlenstoff in einer Menge von weniger als 5 ppm, zum Beispiel we-
niger als 4,5 ppm, besonders bevorzugt weniger als 4 ppm, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des Quarz-
glaskorpers. Oftmals weist der Quarzglaskorper jedoch einen Gehalt an Kohlenstoff in einer Menge von mindes-

tens 1 ppb auf.

Bevorzugt weist der Quarzglaskorper eine homogen verteilte OH-Menge, Cl-Menge oder Al-Menge auf. Ein
Indikator fiir die Homogenitét des Quarzglaskorpers kann in der Standardabweichung der OH-Menge, Cl-Menge
oder Al-Menge ausgedriickt werden. Die Standardabweichung ist das MaB fiir die Streubreite der Werte einer
Variablen, hier der OH-Menge, Chlormenge oder Aluminiummenge, um deren arithmetisches Mittel. Zur Be-
stimmung der Standardabweichung wird der Gehalt der zu bestimmenden Komponente in der Probe, z.B. OH,

Chlor oder Aluminium, an mindestens siecben Messpunkten bestimmt.

Der Quarzglaskorper weist bevorzugt die Merkmalskombination A)/B]/C] oder A)/B]/D] oder A]/B]/F] auf, wei-
ter bevorzugt die Merkmalskombination A)/B)/C)/D] oder Al/B]/CJ/F] oder A]/B/D]/F], besonders bevorzugt die
Merkmalskombination A]/B]/C)/DJ/F].

Der Quarzglaskdrper weist bevorzugt die Merkmalskombination A]/B]/C] auf, wobei der OH-Gehalt weniger als
400 ppm, der Chlorgehalt weniger als 100 ppm und der Aluminiumgehalt weniger als 80 ppb betrégt.

Der Quarzglaskorper weist bevorzugt die Merkmalskombination A]/B)/D] auf, der OH-Gehalt weniger als 400
ppm betrigt, der Chlorgehalt weniger als 100 ppm betrigt und der ODC-Anteil in einem Bereich von 0,1:10" bis
310" /em’® liegt.

Der Quarzglaskorper weist bevorzugt die Merkmalskombination A]/B]/F] auf, wobei der OH-Gehalt weniger als
400 ppm, der Chlorgehalt weniger als 100 ppm und die Viskositdt (p=1013 hPa) in einem Bereich von log;o (n
(1250°C) / dPas) = 11,4 bis logjo (1 (1250°C) / dPas) = 12,9 liegt.

Der Quarzglaskorper weist bevorzugt die Merkmalskombination A]/B]/C]/D] auf, wobei der OH-Gehalt weniger
als 400 ppm, der Chlorgehalt weniger als 100 ppm, der Aluminiumgehalt weniger als 80 ppb betrdgt und der

ODC-Anteil in einem Bereich von 0,1:10" bis 3:10"° /em’ liegt.
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Der Quarzglaskorper weist bevorzugt die Merkmalskombination A)/BJ/C]/F] auf, wobei der OH-Gehalt weniger
als 400 ppm, der Chlorgehalt weniger als 100 ppm, der Aluminiumgehalt weniger als 80 ppb betrdgt und die
Viskositdt (p=1013 hPa) in einem Bereich von log;o (1 (1250°C) / dPas) = 11,4 bis logyo (1 (1250°C) / dPas) =
12,9 liegt.

Der Quarzglaskorper weist bevorzugt die Merkmalskombination A]/B]/D]/F] auf, wobei der OH-Gehalt weniger
als 400 ppm betrigt, der Chlorgehalt weniger als 100 ppm betrigt, der ODC-Anteil in einem Bereich von 0,1:10"
bis 3:10" /em® liegt und die Viskositit (p=1013 hPa) in einem Bereich von logo (1 (1250°C) / dPas) = 11,4 bis
logyo (n (1250°C) / dPas) = 12,9 liegt.

Der Quarzglaskorper weist bevorzugt die Merkmalskombination A]/B])/C)/DY/F] auf, wobei der OH-Gehalt weni-
ger als 400 ppm, der Chlorgehalt weniger als 100 ppm, der Aluminiumgehalt weniger als 80 ppb betrdgt und der
ODC-Anteil in einem Bereich von 0,1-10" bis 3-10" /cm’ liegt und die Viskositéit (p=1013 hPa) in einem Bereich
von log;o (1 (1250°C) / dPas) = 11,4 bis log;o (1 (1250°C) / dPas) = 12,9 liegt.

Ein zweiter Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Quarzglaskdrper erhéltlich durch das Verfahren ge-

méfB dem ersten Gegenstand der Erfindung.

Bevorzugt weist der Quarzglaskorper mindestens eines der folgenden Merkmale, zum Beispiel mindestens zwei
oder mindestens drei oder mindestens vier, besonders bevorzugt mindestens finf der folgenden Merkmale auf:

A] einen OH-Gehalt von weniger als 500 ppm, zum Beispiel von weniger als 400 ppm, besonders be-
vorzugt von weniger als 300 ppm;

B] einen Chlorgehalt von weniger als 200 ppm, bevorzugt von weniger als 100 ppm, zum Beispiel von
weniger als 80 ppm, besonders bevorzugt von weniger als 60 ppm;

C] einen Aluminiumgehalt von weniger als 200 ppb, zum Beispiel von weniger als 100 ppb, besonders
bevorzugt von weniger als 80 ppb;

D] einen ODC-Anteil von weniger als 5-10"°/cm’, zum Beispiel in einem Bereich von 0,1:10"° bis
3-10" /em®, besonders bevorzugt in einem Bereich von 0,5:10"° bis 2,0-10" /em?;

E] einen Metallgehalt von Metallen, die von Aluminium verschieden sind, von weniger als 1 ppm,
zum Beispiel von weniger als 0,5 ppm, besonders bevorzugt von weniger als 0,1 ppm;

F] eine Viskositdt (p=1013 hPa) in einem Bereich von log;o (n (1250°C) / dPas) = 11,4 bis logo (y
(1250°C) / dPas) = 12,9 und/oder log;o (n (1300°C) / dPas) = 11,1 bis log;o (1 (1300°C) / dPas) =
12,2 und/oder log;o (n (1350°C) / dPas) = 10,5 bis logo (1 (1350°C) / dPas) = 11,5;

Gl eine Standardabweichung des OH-Gehalts von nicht mehr als 10 %, bevorzugt nicht mehr als 5 %,
bezogen auf den OH-Gehalt A] des Quarzglaskdrpers;

H] eine Standardabweichung des Cl-Gehalts von nicht mehr als 10 %, bevorzugt nicht mehr als 5 %,
bezogen auf den Cl-Gehalt B] des Quarzglaskorpers;

1] eine Standardabweichung des Al-Gehalts von nicht mehr als 10 %, bevorzugt nicht mehr als 5 %,

bezogen auf den Al-Gehalt C] des Quarzglaskorpers;
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K] eine zylindrische Form;

L] einen Wolframgehalt von weniger als 1000 ppb, zum Beispiel von weniger als 500 ppb oder von
weniger als 300 ppb oder von weniger als 100 ppb oder in einem Bereich von 1 bis 500 ppb oder
von 1 bis 300 ppb, besonders bevorzugt in einem Bereich von 1 bis 100 ppb;

M]  einen Molybdéingehalt von weniger als 1000 ppb, zum Beispiel von weniger als 500 ppb oder von
weniger als 300 ppb oder von weniger als 100 ppb oder in einem Bereich von 1 bis 500 ppb oder
von 1 bis 300 ppb, besonders bevorzugt in einem Bereich von 1 bis 100 ppb,

wobei die ppb und ppm jeweils auf das Gesamtgewicht des Quarzglaskorpers bezogen sind.

Ein dritter Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Verfahren zum Herstellen eines Lichtleiters beinhaltend
folgende Schritte:
A/ Bereitstellen
Al/  eines Hohlkérpers mit mindestens einer Offnung erhiltlich nach einem Verfahren gemiB
dem ersten Gegenstand der Erfindung beinhaltend Schritt iv.), oder
A2/ eines Quarzglaskorpers geméll dem zweiten Gegenstand der Erfindung, wobei der Quarz-
glaskorper zunichst zu einem Hohlkdrper mit mindestens einer Offnung verarbeitet wird;
B/ Einbringen eines oder mehrerer Kernstibe in den Quarzglaskorper durch die mindestens eine Off-
nung unter Erhalt eines Vorldufers;
C/ Zichen des Vorldufers aus Schritt B/ in der Wéarme unter Erhalt eines Lichtleiters mit einem oder

mehreren Kernen und einer Hille M1.

Schritt A/

Der in Schritt A/ bereitgestellte Quarzglaskérper ist ein Hohlkorper mit mindestens einer Offnung. Der in Schritt
A/ bereitgestellte Quarzglaskorper ist bevorzugt gekennzeichnet durch die Merkmale gemél dem zweiten Gegen-
stand der Erfindung. Der in Schritt A/ bereitgestellte Quarzglaskorper ist bevorzugt erhiltlich durch ein Verfahren
gemdf dem ersten Gegenstand der Erfindung beinhaltend als Schritt iv.) das Bilden eines Hohlkdrpers mit min-
destens einer Offnung aus dem Quarzglaskorper. Besonders bevorzugt weist der so erhiltliche Quarzglaskérper

die Merkmale geméf dem zweiten Gegenstand der Erfindung auf.

Schritt B/

Durch die mindestens eine Offnung des Quarzglaskorpers werden ein oder mehrere Kernstibe eingebracht
(Schritt B/). Als Kernstab wird im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung ein Gegenstand bezeichnet,
der vorgesehen ist, in eine Hille, zum Beispiel eine Hiille M1, eingebracht und zu einem Lichtleiter verarbeitet zu
werden. Der Kernstab hat einen Kern aus Quarzglas. Bevorzugt beinhaltet der Kernstab einen Kern aus Quarzglas

und eine den Kern umgebende erste Mantelschicht MO.
Jeder Kernstab besitzt eine Form, die so gewéhlt ist, dass sie in den Quarzglaskdrper passt. Bevorzugt entspricht

die #uBere Form eines Kernstabs der Form einer Offnung des Quarzglaskérpers. Besonders bevorzugt ist der

Quarzglaskdrper ein Rohr und der Kernstab ein Stab mit einem runden Querschnitt.
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Der Durchmesser des Kemnstabs ist geringer als der Innendurchmesser des Hohlkorpers. Bevorzugt ist der
Durchmesser des Kernstabs 0,1 bis 3 mm kleiner als der Innendurchmesser des Hohlkorpers, zum Beispiel 0,3 bis
2,5 mm kleiner oder 0,5 bis 2 mm kleiner oder 0,7 bis 1,5 mm kleiner, besonders bevorzugt 0,8 bis 1,2 mm klei-

ncer.

Bevorzugt liegt das Verhiltnis des Innendurchmessers des Quarzglaskorpers zum Durchmesser des Kernstabs im
Bereich von 2:1 bis 1,0001:1, zum Beispiel im Bereich von 1,8:1 bis 1,01:1 oder im Bereich von 1,6:1 bis 1,005:1

oder im Bereich von 1,4:1 bis 1,01:1, besonders bevorzugt im Bereich von 1,2:1 bis 1,05:1.

Bevorzugt kann ein Bereich innerhalb des Quarzglaskorpers, der nicht durch den Kernstab ausgefiillt ist, mit
mindestens einer weiteren Komponente geftllt werden, zum Beispiel einem Siliziumdioxidpulver oder einem

Siliziumdioxidgranulat.

Es ist ebenso moglich, dass in einen Quarzglaskdrper ein sich bereits in mindestens ¢inem weiteren Quarzglas-
korper befindlicher Kernstab eingefiihrt wird. Der weitere Quarzglaskorper hat dabei einen AuBendurchmesser,
der geringer als der Innendurchmesser des Quarzglaskorpers ist. Der in den Quarzglaskorper eingefiihrte Kernstab
kann sich auch bereits in zwei oder mehr weiteren Quarzglaskorpern, zum Beispiel in 3 oder 4 oder 5 oder 6 oder

mehr weiteren Quarzglaskorpern befinden.

Ein so erhéltlicher mit einem oder mehreren Kernstidben versehener Quarzglaskdrper wird im Folgenden als ,,Vor-

laufer* bezeichnet.

Schritt C/
Der Vorldufer wird in der Warme gezogen (Schritt C/). Das so erhaltene Produkt ist ein Lichtleiter mit einem oder

mehreren Kernen und mindestens einer Hille M1.

Bevorzugt erfolgt das Ziehen des Vorlaufers mit einer Geschwindigkeit im Bereich von 1 bis 100 m/h, zum Bei-
spiel mit einer Geschwindigkeit im Bereich von 2 bis 50 m/h oder von 3 bis 30 m/h. Besonders bevorzugt erfolgt

das Zichen des Quarzglaskorpers mit einer Geschwindigkeit im Bereich von 5 bis 25 m/h.

Bevorzugt wird das Ziehen in der Wérme bei einer Temperatur von bis zu 2500°C durchgeflihrt, zum Beispiel bei
einer Temperatur im Bereich von 1700 bis 2400°C besonders bevorzugt bei einer Temperatur im Bereich von

2100 bis 2300°C.

Bevorzugt wird der Vorldufer durch einen Ofen gefiihrt, der den Vorldufer von auflen erhitzt.

Bevorzugt wird der Vorlaufer verlidngert, bis die gewlnschte Dicke des Lichtleiters erreicht wird. Bevorzugt wird
der Vorldufer auf die 1.000 bis 6.000.000 fache Lénge elongiert, zum Beispiel auf die 10.000 bis 500.000 fache
Léange oder auf die 30.000 bis 200.000 fache Linge, jeweils bezogen auf die Lange des in Schritt A/ bereitgestell-
ten Quarzglaskorper. Besonders bevorzugt wird der Vorlaufer auf die 100.000 bis 10.000.000 fache Linge elon-

giert, zum Beispiel auf die 150.000 bis 5.800.000 fache Lénge oder auf die 160.000 bis 640.000 fache Lénge oder
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auf die 1.440.000 bis 5.760.000 fache Lange oder auf die 1.440.000 bis 2.560.000 fache Linge, jeweils bezogen
auf die Lénge des in Schritt A/ bereitgestellten Quarzglaskorpers.

Bevorzugt wird der Durchmesser des Vorldufers durch das Elongieren um einen Faktor in einem Bereich von 100
bis 3.500 verringert, zum Beispiel in einem Bereich von 300 bis 3.000 oder von 400 bis 800 oder von 1.200 bis
2.400 oder von 1.200 bis 1.600 jeweils bezogen auf den Durchmesser des in Schritt A/ bereitgestellten Quarz-
glaskorpers.

Der Lichtleiter, auch als Lichtwellenleiter bezeichnet, kann jedes Material beinhalten, das dazu geeignet ist elekt-

romagnetische Strahlung, insbesondere Licht, zu leiten oder zu fithren.

Unter Leiten oder Fithren von Strahlung wird die Ausdehnung der Strahlung iiber die Léngsausdehnung des
Lichtleiters ohne wesentliche Behinderung oder Dampfung der Intensitdt der Strahlung bezeichnet. Dabei wird
die Strahlung tiber ein Ende des Lichtleiters in den Leiter eingekoppelt. Bevorzugt leitet der Lichtleiter elektro-
magnetische Strahlung in einem Wellenlédngenbereich von 170 bis 5000 nm. Bevorzugt liegt die Dampfung der
Strahlung durch den Lichtleiter in dem jeweiligen Wellenldngenbereich in einem Bereich von 0,1 bis 10 dB/km.

Bevorzugt weist der Lichtleiter eine Ubertragungsrate von bis zu 50 Tbit/s auf.

Der Lichtleiter weist bevorzugt einen Curl-Parameter von mehr als 6 m auf. Unter dem Curl-Parameter wird ge-
méf der Erfindung der Biegeradius einer Faser, z.B. eines Lichtleiters oder einer Hiille M1, verstanden, der sich

bei einer frei beweglichen Faser ohne duflere Krafteinwirkung einstellt.

Der Lichtleiter ist bevorzugt biegbar ausgestaltet. Biegbar im Sinne der Erfindung bedeutet, dass der Lichtleiter
durch einen Biegeradius von 20 mm oder weniger gekennzeichnet, zum Beispiel von 10 mm oder weniger, be-
sonders bevorzugt weniger als 5 mm oder weniger. Unter einem Biegeradius wird der engste Radius bezeichnet,
der geformt werden kann, ohne einen Bruch des Lichtleiters zu bewirken und ohne Beeintrachtigung der Féhig-
keit des Lichtleiters Strahlung zu leiten. Eine Beeintrachtigung liegt bei einer Dampfung des durch eine Biegung
des Lichtleiters durchgeleiteten Lichts um mehr als 0,1 dB vor. Die Ddmpfung wird bevorzugt bei einer Refe-

renzwellenldnge von 1550 nm angegeben.

Bevorzugt besteht der Quarz aus Siliziumdioxid mit weniger als 1 Gew.-% anderer Substanzen, zum Beispiel mit
weniger als 0,5 Gew.-% anderer Substanzen, besonders bevorzugt mit weniger als 0,3 Gew.-% anderer Substan-
zen, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des Quarz. Weiter bevorzugt beinhaltet der Quarz mindestens

99 Gew.-% Siliziumdioxid, bezogen auf das Gesamtgewicht des Quarz.

Der Lichtleiter weist bevorzugt eine langliche Form auf. Der Lichtleiter wird in seiner Form durch seine Léngs-
ausdehnung L und seinem Querschnitt Q definiert. Der Lichtleiter weist bevorzugt eine runde Auflenwand entlang
seiner Langsausdehnung L auf. Ein Querschnitt Q des Lichtleiters wird immer in ¢iner Ebene bestimmt, die senk-
recht zu der Aulenwand des Lichtleiters steht. Ist der Lichtleiter in der Langsausdehnung L gekriimmt, so wird

der Querschnitt Q senkrecht zur Tangente an einem Punkt auf der Lichtleiter AuBenwand ermittelt. Der Lichtlei-
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ter weist bevorzugt einen Durchmesser dp, in ¢inem Bereich von 0,04 bis 1,5 mm auf. Der Lichtleiter weist bevor-

zugt ¢ine Lénge in ¢inem Bereich von 1 m bis 100 km auf.

Erfindungsgemal beinhaltet der Lichtleiter einen oder mehrere Kerne, zum Beispiel einen Kern oder zwei Kerne
oder drei Kerne oder vier Kerne oder fiinf Kerne oder sechs Kerne oder sieben Kerne oder mehr als sieben Kerne,
besonders bevorzugt einen Kern. Bevorzugt werden mehr als 90 %, zum Beispiel mehr als 95 %, besonders be-
vorzugt mehr als 98 % der elektromagnetischen Strahlung, die durch den Lichtleiter geleitet werden, in den Ker-
nen gefiihrt. Fiir den Transport von Licht in den Kernen gelten die als bevorzugt genannten Wellenldngenberei-
che, die bereits flr den Lichtleiter angegeben wurden. Bevorzugt ist das Material der Kerne ausgewéhlt aus der
Gruppe bestehend aus Glas oder Quarzglas, oder ¢iner Kombination der beiden, besonders bevorzugt Quarzglas.
Die Kerne konnen unabhéngig voneinander aus dem gleichen Material oder aus unterschiedlichen Materialien

bestehen. Bevorzugt bestehen alle Kerne aus dem gleichen Material, besonders bevorzugt aus Quarzglas.

Jeder Kern weist ¢inen, bevorzugt runden, Querschnitt Qg auf und hat eine ldngliche Form mit der Lénge Lg. Der
Querschnitt Qg eines Kerns ist unabhéingig von dem Querschnitt Qy jedes weiteren Kerns. Die Querschnitte Qg
der Kerne konnen gleich oder verschieden sein. Bevorzugt sind die Querschnitte Qg aller Kerne gleich. Ein Quer-
schnitt Qg eines Kerns wird immer in ¢iner Ebene bestimmt, die senkrecht zu der Aulenwand des Kerns bzw. der
Lichtleiter Aulenwand steht. Ist ein Kern in der Langsausdehnung gekriimmt, so wird der Querschnitt Qg senk-
recht zur Tangente an einem Punkt auf der Aulenwand dieses Kerns ermittelt. Die Lange Ly eines Kerns ist un-
abhéngig von der Linge L jedes weiteren Kerns. Die Langen Lg der Kerne konnen gleich oder verschieden sein.
Bevorzugt sind die Langen Ly aller Kerne gleich. Jeder Kern weist bevorzugt eine Linge Ly in einem Bereich
von 1 m bis 100 km auf. Jeder Kern weist einen Durchmesser dx auf. Der Durchmesser dg eines Kerns ist unab-
héngig von dem Durchmesser dx jedes weiteren Kerns. Die Durchmesser dgx der Kerne kénnen gleich oder ver-
schieden sein. Bevorzugt sind die Durchmesser dx aller Kerne gleich. Bevorzugt liegt der Durchmesser dk jedes
Kerns in ¢inem Bereich von 0,1 bis 1000 um, zum Beispiel von 0,2 bis 100 um oder von 0,5 bis 50 pm, beson-

ders bevorzugt von 1 bis 30 um auf.

Jeder Kern weist mindestens ¢inen Brechungsindexverlauf senkrecht zur maximalen Kernausdehnung auf. ,,Bre-
chungsindexverlauf bedeutet, dass der Brechungsindex senkrecht zur maximalen Kernausdehnung konstant ist
oder sich verdndert. Der bevorzugte Brechungsindexverlauf entspricht einem konzentrischen Brechungsindexpro-
fil, zum Beispiel einem konzentrischen Brechungsindexprofil, bei dem sich ein erster Bereich mit dem maximalen
Brechungsindex im Zentrum des Kerns befindet, dem sich ¢in weiterer Bereich mit einem niedrigeren Brechungs-
index anschlieBt. Bevorzugt weist jeder Kern nur einen Brechungsindexverlauf tiber seine Lange Lx auf. Der
Brechungsindexverlauf eines Kerns ist unabhéngig von dem Brechungsindexverlauf jedes weiteren Kerns. Die
Brechungsindexverldufe der Kerne kénnen gleich oder verschieden sein. Bevorzugt sind die Brechungsindexver-
laufe aller Kerne gleich. Es ist prinzipiell auch moglich, dass ein Kern eine Vielzahl verschiedener Brechungsin-

dexverlaufe aufweist.

Jeder Brechungsindexverlauf senkrecht zur maximalen Kermausdehnung weist einen maximalen Brechungsindex
ng auf. Jeder Brechungsindexverlauf senkrecht zur maximalen Kernausdehnung kann zudem weitere niedrigere

Brechungsindices aufweisen. Der niedrigste Brechungsindex des Brechungsindexverlaufs ist bevorzugt nicht um
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mehr als 0,5 geringer als der maximale Brechungsindex ng des Brechungsindexverlaufs. Der niedrigste Bre-
chungsindex des Brechungsindexverlaufs ist bevorzugt um 0,0001 bis 0,15, zum Beispicl um 0,0002 bis 0,1,
besonders bevorzugt um 0,0003 bis 0,05 geringer als der maximale Brechungsindex nx des Brechungsindexver-

laufs.

Bevorzugt weist der Kern ¢inen Brechungsindex ng in einem Bereich von 1,40 bis 1,60, zum Beispiel in ¢inem
Bereich von 1,41 bis 1,59, besonders bevorzugt in einem Bereich von 1,42 bis 1,58 auf, jeweils ermittelt bei einer
Referenzwellenldnge von A, = 589 nm (Natrium D-Linie), bei einer Temperatur von 20°C und bei Normaldruck
(p = 1013 hPa). Weitere Angaben hierzu siche Abschnitt Testmethoden. Der Brechungsindex ng eines Kerns ist
unabhingig von dem Brechungsindex nx jedes weiteren Kerns. Die Brechungsindices nx der Kerne konnen gleich

oder verschieden sein. Bevorzugt sind die Brechungsindices nx aller Kerne gleich.

Bevorzugt weist jeder Kern des Lichtleiters eine Dichte in einem Bereich von 1,9 bis 2,5 g/cm’, zum Beispiel in
einem Bereich von 2,0 bis 2,4 g/cm’, besonders bevorzugt in einem Bereich von 2,1 bis 2,3 g/cm’ auf. Bevorzugt
weisen die Kerne eine Restfeuchte von weniger als 100 ppb auf, zum Beispiel von weniger als 20 ppb oder von
weniger als 5 ppb, besonders bevorzugt von weniger als 1 ppb, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des
Kerns. Die Dichte cines Kerns ist unabhéngig von der Dichte jedes weiteren Kerns. Die Dichten der Kerne kon-

nen gleich oder verschieden sein. Bevorzugt sind die Dichten aller Kerne gleich.

Bevorzugt besteht zumindest die Hiille M1 aus Siliziumdioxid und weist mindestens eines, bevorzugt mehrere
oder alle der folgenden Merkmale auf:

a) einen OH-Gehalt von weniger als 10 ppm, zum Beispiel von weniger als 5 ppm, besonders bevor-
zugt von weniger als 1 ppm;

b) einen Chlorgehalt von weniger als 200 ppm, bevorzugt von weniger als 100 ppm, zum Beispiel von
weniger als 80 ppm, besonders bevorzugt von weniger als 60 ppm;

c) einen Aluminiumgehalt von weniger als 200 ppb, bevorzugt von weniger als 100 ppb, zum Beispiel
von weniger als 80 ppb, besonders bevorzugt von weniger als 60 ppb;

d) einen ODC-Anteil von weniger als 5-10"° /cm®, zum Beispiel in einem Bereich von 0,1-10" bis
3-10" /em®, besonders bevorzugt in einem Bereich von 0,5:10"° bis 2,0-10" /em?;

€) einen Metallgehalt von Metallen, die von Aluminium verschieden sind, von weniger als 1 ppm,
zum Beispiel von weniger als 0,5 ppm, besonders bevorzugt von weniger als 0,1 ppm;

13} eine Viskositdt (p=1013 hPa) in einem Bereich von log;o (1 (1250°C) / dPas) = 11,4 bis log;o (n
(1250°C) / dPas) = 12,9 und/oder log;o (n (1300°C) / dPas) = 11,1 bis log;e (1 (1300°C) / dPas) =
12,2 und/oder log;o (n (1350°C) / dPas) = 10,5 bis log;o (1 (1350°C) / dPas) = 11,5;

2) einen Curl-Parameter von mehr als 6 m;

h) eine Standardabweichung des OH-Gehalts von nicht mehr als 10 %, bevorzugt nicht mehr als 5 %,
bezogen auf den OH-Gehalt a) der Hille M1;

1) eine Standardabweichung des Cl-Gehalts von nicht mehr als 10 %, bevorzugt nicht mehr als 5 %,
bezogen auf den Cl-Gehalt b) der Hiille M1;

1) eine Standardabweichung des Al-Gehalts von nicht mehr als 10 %, bevorzugt nicht mehr als 5 %,

bezogen auf den Al-Gehalt ¢) der Hiille M1;
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k) eine Brechzahlhomogenitit von weniger als 1-10;

D einen Transformationspunkt Tg in einem Bereich von 1150 bis 1250°C, besonders bevorzugt in ei-
nem Bereich von 1180 bis 1220°C,

wobei die ppb und ppm jeweils bezogen sind auf das Gesamtgewicht der Hiille M1.

Bevorzugt weist die Hiille eine Brechzahlhomogenitit von weniger als 1:10” auf. Die Brechzahlhomogenitt
bezeichnet die maximale Abweichung des Brechungsindex an jeder Stelle einer Probe, beispielsweise einer Hiille
M1 oder eines Quarzglaskorpers, bezogen auf den Mittelwert aller an der Probe ermittelten Brechungsindices. Zur

Bestimmung des Mittelwerts wird der Brechungsindex an mindestens siecben Messpunkten ermittelt.

Bevorzugt weist die Hiille M1 einen Metallgehalt an von Aluminium verschiedenen Metallen von weniger als
1000 ppb, zum Beispiel von weniger als 500 ppb, besonders bevorzugt von weniger als 100 ppb, jeweils bezogen
auf das Gesamtgewicht der Hiille M1, auf. Oftmals weist die Hille M1 jedoch einen Gehalt an von Aluminium
verschiedenen Metallen in einer Menge von mindestens 1 ppb auf. Solche Metalle sind beispielsweise Natrium,
Lithium, Kalium, Magnesium, Calcium, Strontium, Germanium, Kupfer, Molybdin, Titan, Eisen und Chrom.
Diese konnen zum Beispiel als Element, als Ion, oder als Teil eines Molekiils oder eines Ions oder eines Komple-

xes vorliegen.

Die Hille M1 kann weitere Bestandteile beinhalten. Bevorzugt beinhaltet die Hiille M1 weniger als 500 ppm,
zum Beispiel weniger als 450 ppm, besonders bevorzugt weniger als 400 ppm an weiteren Bestandteilen, wobei
die ppm jeweils bezogen sind auf das Gesamtgewicht der Hiille M1. Als weitere Bestandteile kommen zum Bei-
spiel Kohlenstoff, Fluor, Jod, Brom und Phosphor in Betracht. Diese kénnen zum Beispiel als Element, als Ion,
oder als Teil eines Molekiils oder eines lons oder eines Komplexes vorliegen. Oftmals weist die Hiille M1 jedoch

einen Gehalt an weiteren Bestandteilen in einer Menge von mindestens 1 ppb auf.

Bevorzugt beinhaltet die Hiille M1 Kohlenstoff zu weniger als 5 ppm, zum Beispiel zu weniger als 4 ppm oder zu
weniger als 3 ppm, besonders bevorzugt zu weniger als 2 ppm, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Hiille

M1. Oftmals weist die Hulle M1 jedoch einen Gehalt an Kohlenstoff in einer Menge von mindestens 1 ppb auf.

Bevorzugt weist die Hiille M1 eine homogen verteilte OH-Menge, Cl-Menge oder Al-Menge auf.

In ciner bevorzugten Ausfithrungsform des Lichtleiters weist die Hiille M1 einen Gewichtsanteil von mindestens
80 Gew.-%. zum Beispiel mindestens 85 Gew.-%, besonders bevorzugt mindestens 90 Gew.-%, jeweils bezogen
auf das Gesamtgewicht der Hiille M1 und der Kerne, auf. Bevorzugt weist die Hiille M1 einen Gewichtsanteil von
mindestens 80 Gew.-%. zum Beispiel mindestens 85 Gew.-%, besonders bevorzugt mindestens 90 Gew.-%, je-
weils bezogen auf das Gesamtgewicht der Hiille M1, der Kerne und der zwischen der Hiille M1 und der Kerne
liegenden weiteren Hiillen, auf. Bevorzugt weist die Hiille M1 einen Gewichtsanteil von mindestens 80 Gew.-%.
zum Beispiel mindestens 85 Gew.-%, besonders bevorzugt mindestens 90 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Ge-

samtgewicht des Lichtleiters auf.
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Bevorzugt weist die Hiille M1 eine Dichte in einem Bereich von 2,1 bis 2,3 g/ cm’, besonders bevorzugt in ¢inem

Bereich von 2,18 bis 2,22 g/cm’ auf.

Ein weiterer Aspekt betrifft einen Lichtleiter, erhiltlich durch ein Verfahren beinhaltend folgende Schritte:
A/ Bereitstellen
Al/  eines Hohlkérpers mit mindestens einer Offnung erhéltlich nach einem Verfahren gemiB
dem ersten Gegenstand der Erfindung beinhaltend Schritt iv.), oder
A2/ eines Quarzglaskorpers geméll dem zweiten Gegenstand der Erfindung, wobei der Quarz-
glaskorper zunichst zu einem Hohlkdrper mit mindestens einer Offnung verarbeitet wird;
B/ Einbringen eines oder mehrerer Kernstibe in den Quarzglaskorper durch die mindestens eine Off-
nung unter Erhalt eines Vorldufers;
C/ Zichen des Vorldufers aus Schritt B/ in der Wéarme unter Erhalt eines Lichtleiters mit einem oder

mehreren Kernen und einer Hulle M1.

Die Schritte A/, B/ und C/ sind bevorzugt gekennzeichnet durch die im Rahmen des dritten Gegenstands be-

schriebene Merkmale.

Der Lichtleiter ist bevorzugt gekennzeichnet durch die im Rahmen des dritten Gegenstands beschricbene Merk-

male.

Ein vierter Gegenstand der vorliegenden Erfindung betrifft ein Verfahren zum Herstellen eines Leuchtmittels
beinhaltend folgende Schritte:
1) Bereitstellen
(i-1) eines Hohlkdrpers mit mindestens einer Offnung erhiltlich nach einem Verfahren gemiB
dem ersten Gegenstand der Erfindung beinhaltend Schritt iv.); oder
(i-2) eines Quarzglaskdrpers gemdB dem zweiten Gegenstand der Erfindung, wobei der Quarz-
glaskdrper zunédchst zu einem Hohlkdrper verarbeitet wird;
(i)  gegebenenfalls Bestiicken des Hohlkorpers mit Elektroden;

(i)  Fullen des Hohlkdrpers mit einem Gas.

Schritt (i)
In Schritt (i) wird ein Hohlkérper bereitgestellt. Der in Schritt (i) bereitgestellte Hohlkorper beinhaltet mindestens
eine Offnung, zum Beispiel eine Offnung oder zwei Offnungen oder drei Offnungen oder vier Offnungen, beson-

ders bevorzugt eine Offnung oder zwei Offnungen.
Bevorzugt wird in Schritt (i) ein Hohlkorper mit mindestens einer Offnung, erhéltlich nach einem Verfahren ge-

mal dem ersten Gegenstand der Erfindung beinhaltend Schritt iv.), bereitgestellt (Schritt (i-1)). Bevorzugt weist

der Hohlkérper die im Rahmen des ersten oder zweiten Gegenstands der Erfindung beschriebenen Merkmale auf.
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Bevorzugt wird in Schritt (i) ein Hohlkorper bereitgestellt, der aus einem Quarzglaskérper gemél dem zweiten
Gegenstand der Erfindung, erhéltlich ist (Schritt (i-2)). Zur Verarbeitung eines Quarzglaskorpers geméll dem

zweiten Gegenstand der Erfindung zu einem Hohlkorper kommen mehrere Moglichkeiten in Betracht.

Bevorzugt kann ein Hohlkérper mit zwei Offnungen analog zu Schritt iv.) des ersten Gegenstands der Erfindung

aus einem Quarzglaskorper geformt werden.

Die Verarbeitung des Quarzglaskérpers zu einem Hohlkérper mit einer Offnung kann prinzipiell mittels allen dem
Fachmann bekannten und fiir die Herstellung von Glashohlkorpern mit einer Offnung geeigneten Verfahren er-
folgen. Geeignet sind zum Beispiel Verfahren beinhaltend ein Pressen, Blasen, Saugen oder Kombinationen da-
von. Es ist ebenfalls moglich, aus einem Hohlkérper mit zwei Offnungen durch SchlieBen einer Offnung, bei-

spielsweise durch Zusammenschmelzen, einen Hohlkorper mit einer Offnung zu bilden.

Der erhaltene Hohlkdrper weist bevorzugt die im Rahmen des ersten und zweiten Gegenstands der Erfindung

beschriebenen Merkmale auf.

Der Hohlkorper besteht aus einem Material, das Siliziumdioxid beinhaltet, bevorzugt in einer Menge in einem
Bereich von 98 bis 100 Gew.-%, beispiclsweise in einem Bereich von 99,9 bis 100 Gew.-%, besonders bevorzugt

zu 100 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des Hohlkdrpers.

Das Material aus dem der Hohlkérper hergestellt ist, weist bevorzugt mindestens eines, bevorzugt mehrere, bei-
spiclsweise zwei, oder bevorzugt alle der folgenden Merkmale auf:
HKI1. e¢inen Siliziumdioxidgehalt von bevorzugt mehr als 95 Gew.-%, beispielsweise von mehr als
97 Gew.-%, besonders bevorzugt von mehr als 99 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht des
Materials;
HK2. ecine Dichte in einem Bereich von 2,1 bis 2,3 g/cm’, besonders bevorzugt in einem Bereich von
2,18 bis 2,22 g/crn3 auf;
HK3. eine Lichtdurchldssigkeit bei mindestens einer Wellenldnge im sichtbaren Bereich von 350 bis
750 nm in einem Bereich von 10 bis 100 %, beispielsweise in einem Bereich von 30 bis
99,99 %, besonders bevorzugt in einem Bereich von 50 bis 99,9 %, bezogen auf die Lichtmenge
die innerhalb des Hohlkdrpers erzeugt wird;
HK4. e¢inen OH-Gehalt von weniger als 500 ppm, zum Beispiel von weniger als 400 ppm, besonders
bevorzugt von weniger als 300 ppm;
HK5.  einen Chlorgehalt von weniger als 200 ppm, bevorzugt von weniger als 100 ppm, zum Beispiel
von weniger als 80 ppm, besonders bevorzugt von weniger als 60 ppm;
HK6. einen Aluminiumgehalt von weniger als 200 ppb, zum Beispiel von weniger als 100 ppb, be-
sonders bevorzugt von weniger als 80 ppb;
HK7. einen Kohlenstoffgehalt von weniger als 5 ppm, zum Beispiel von weniger als 4,5 ppm, beson-
ders bevorzugt von weniger als 4 ppm;

HKS8. einen ODC-Anteil von weniger als 5-10"/cm’;
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HK9. einen Metallgehalt von Metallen, die von Aluminium verschieden sind, von weniger als 1 ppm,
zum Beispiel von weniger als 0,5 ppm, besonders bevorzugt von weniger als 0,1 ppm;

HK10. e¢ine Viskositit (p=1013 hPa) in e¢inem Bereich von logj, 1 (1250°C) = 11,4 bis logjo 1
(1250°C)=12.9 und/oder logjo 1 (1300°C) = 11,1 bis logjo 1 (1350°C)=12,2 und/oder logio n
(1350°C) = 10,5 bis logjo n (1350°C)=11,5;

HK11. einen Transformationspunkt Tg in einem Bereich von 1150 bis 1250°C, besonders bevorzugt in
einem Bereich von 1180 bis 1220°C;

wobei die ppm und ppb jeweils auf das Gesamtgewicht des Hohlkérpers bezogen sind.

Schritt (ii)
Bevorzugt wird der Hohlkorper aus Schritt (i) vor dem Befiillen mit einem Gas mit Elektroden, bevorzugt mit
zwel Elektroden bestiickt. Bevorzugt sind die Elektroden mit einer elektrischen Stromzufithrung verbunden. Be-

vorzugt sind die Elektroden mit einem Lampensockel verbunden.

Das Material der Elektroden ist bevorzugt ausgewéhlt aus der Gruppe der Metalle. Prinzipiell kann jedes Metall
als Elektrodenmaterial ausgew#hlt werden, dass wéihrend den Betriebsbedingungen des Leuchtmittels nicht oxi-
diert, korrodiert, geschmolzen oder sonstwie als Elektrode in seiner Form oder Leitfahigkeit beeintrachtigt wird.
Das Elektrodenmaterial ist bevorzugt ausgewdhlt aus der Gruppe bestehend aus Eisen, Molybdéan, Kupfer, Wolf-
ram, Rhenium, Gold und Platin oder mindestens zwei davon ausgewéhlt, wobei Wolfram, Molybdén oder Rheni-

um bevorzugt sind.

Schritt (iii)
Der in Schritt (i) bereitgestellte und gegebenenfalls in Schritt (i1) mit Elektroden bestiickte Hohlkdrper wird mit

einem Gas gefiillt.

Das Befiillen kann auf allen dem Fachmann bekannten und fiir das Befiillen geeigneten Verfahren erfolgen. Be-

vorzugt wird ein Gas durch die mindestens eine Offnung in den Hohlkorper geleitet.

Bevorzugt wird der Hohlkdrper vor dem Befiillen mit einem Gas evakuiert, bevorzugt auf einen Druck von weni-
ger als 2 mbar. Durch anschlieBendes Einleiten eines Gases wird der Hohlkorper mit dem Gas gefiillt. Diese
Schritte koénnen wiederholt werden, um Verunreinigungen mit Luft, insbesondere mit Sauerstoff zu minimieren.
Bevorzugt werden diese Schritte mindestens zweimal, zum Beispiel mindestens dreimal oder mindestens viermal,
besonders bevorzugt mindestens flinfmal wiederholt bis die Menge an Verunreinigungen mit anderen Gasen wie
Luft, insbesondere Sauerstoff, ausreichend gering ist. Dieses Vorgehen ist besonders zum Fiillen von Hohlkérpern

mit einer Offnung bevorzugt.

Beinhaltet ein Hohlkérper zwei oder mehr Offnungen, wird der Hohlkérper bevorzugt durch eine der Offnungen
gefullt. Die sich vor dem Befiillen mit dem Gas im Hohlkérper befindliche Luft kann durch die mindestens eine
weiter Offnung austreten. Das Gas wird solange durch den Hohlkérper geleitet bis die Menge an Verunreinigun-

gen mit anderen Gasen wie Luft, insbesondere Sauerstoff ausreichend gering ist.

-77 -



10

15

20

25

30

35

40

WO 2017/103114 PCT/EP2016/081437

Bevorzugt wird der Hohlkdrper mit einem Inertgas oder einer Kombination aus zwei oder mehr Inertgasen gefiillt,
zum Beispiel mit Stickstoff, Helium, Neon, Argon, Krypton, Xenon oder einer Kombination aus zwei oder mehr
davon, besonders bevorzugt mit Krypton, Xenon oder einer Kombination aus Stickstoff und Argon. Weitere be-

vorzugte Fillmittel fiir Hohlkorper von Leuchtmitteln sind Deuterium und Quecksilber.

Bevorzugt wird der Hohlkérper nach dem Befiillen mit einem Gas verschlossen, so dass das Gas bei der weiteren
Verarbeitung nicht austritt, so dass bei der weiteren Verarbeitung keine Luft von auflen eintritt, oder beides. Das
VerschlieBen kann durch Abschmelzen oder das aufsetzen eines Verschlusses erfolgen. Geeignete Verschliisse
sind zum Beispiel Quarzglasverschlisse, die zum Beispiel auf den Hohlkorper ausgeschmolzen werden, oder

Lampensockel. Bevorzugt wird der Hohlkdrper durch Abschmelzen geschlossen.

Das Leuchtmittel geméB dem vierten Gegenstand der Erfindung beinhaltet einen Hohlkdrper und gegebenenfalls
Elektroden. Das Leuchtmittel weist bevorzugt mindestens eines, zum Beispiel mindestens zwei oder mindestens
drei oder mindestens vier, besonders bevorzugt mindestens flinf der folgenden Merkmale auf:

1. ein Volumen in einem Bereich von 0,1 cm® bis 10 m’, beispielsweise in einem Bereich von 0,3 cm’
bis 8 m’, besonders bevorzugt in einem Bereich von 0,5 cm’ bis 5 m’;

il. eine Lange in einem Bereich von 1 mm bis 100 m, beispielsweise in einem Bereich von 3 mm bis
80 m, besonders bevorzugt in einem Bereich von 5 mm bis 50 m;

ii, einen Abstrahlwinkel in einem Bereich von 2 bis 360°, beispielsweise in einem Bereich von 10 bis
360°, besonders bevorzugt in einem Bereich von 30 bis 360°;

v. eine Abstrahlung von Licht in einem Wellenldngenbereich von 145 bis 4000 nm, beispielsweise in
einem Bereich von 150 bis 450 nm, oder von 800 bis 4000 nm, besonders bevorzugt in einem Bereich
von 160 bis 280 nm;

v. eine Leistung in einem Bereich von 1 mW bis 100 kW, besonders bevorzugt in einem Bereich von 1

kW bis 100 kW, oder in einem Bereich von 1 bis 100 Watt,

Ein weiterer Aspekt betrifft ein Leuchtmittel, erhéltlich durch ein Verfahren beinhaltend folgende Schritte:
(1) Bereitstellen :
(i-1) eines Hohlkdrpers mit mindestens einer Offnung erhiltlich nach einem Verfahren gemiB
dem ersten Gegenstand der Erfindung beinhaltend Schritt iv.); oder
(i-2) eines Quarzglaskdrpers gemdB dem zweiten Gegenstand der Erfindung, wobei der Quarz-
glaskdrper zunéchst zu einem Hohlkdrper verarbeitet wird;
(i)  gegebenenfalls Bestiicken des Hohlkorpers mit Elektroden;

(i)  Fullen des Hohlkdrpers mit einem Gas.

Die Schritte (i), (i1) und (iii) sind bevorzugt gekennzeichnet durch die im Rahmen des vierten Gegenstands be-

schriebene Merkmale.

Das Leuchtmittel ist bevorzugt gekennzeichnet durch die im Rahmen des vierten Gegenstands beschriebene

Merkmale.
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Ein fiinfter Gegenstand der vorliegenden Erfindung betrifft ein Verfahren zum Herstellen eines Formkorpers
beinhaltend die folgenden Schritte:
(1)  Bereitstellen eines Quarzglaskdrpers gemédl dem ersten oder zweiten Gegenstand der Erfindung;

(2)  Formen des Quarzglaskorpers unter Erhalt des Formkorpers.

Der in Schritt (1) bereitgestellte Quarzglaskdrper ist ein Quarzglaskorper gemédfl dem zweiten Gegenstand der
Erfindung oder erhiltlich nach einem Verfahren geméfl dem ersten Gegenstand der Erfindung. Bevorzugt weist

der bereitgestellte Quarzglaskorper die Merkmale des ersten oder zweiten Gegenstands der Erfindung auf.

Schritt (2)

Zum Formen des in Schritt (1) bereitgestellten Quarzglaskorpers kommen prinzipiell alle dem Fachmann bekann-
ten und fiir das Formen von Quarzglas geeigneten Verfahren in Betracht. Bevorzugte wird der Quarzglaskorper
wie im Rahmen des ersten, dritten und vierten Gegenstands der Erfindung beschrieben zu einem Formkorper

geformt. Weiter bevorzugt kann der Formkorper mittels Glasbldsern bekannten Techniken gebildet werden.

Der Formkdorper kann prinzipiell jede aus Quarzglas formbare Gestalt annechmen. Bevorzugte Formkérper sind
zum Beispiel:

- Hohlkérper mit mindestens einer Offnung wie Rundkolben und Standkolben,

- Aufsitze und Verschliisse fiir solche Hohlkorper,

- Offene Artikel wie Schalen und Boote (Trégergestelle flir Wafer),

- Tiegel, sowohl offen als auch verschlieBbar ausgestaltet,

- Platten und Fenster,

- Kivetten,

- Rohre und Hohlzylinder, zum Beispiel Reaktionsrohre, Profilrohre, rechteckige Kammern,

- Stangen, Stibe und Blocke, zum Beispiel in runder oder eckiger, symmetrischer oder asymmetrischer

Ausfithrung,

- einseitig oder beidseitig verschlossene Rohre und Hohlzylinder,

- Dome und Glocken,

- Flansche,

- Linsen und Prismen,

- zusammengeschweilte Teile,

- gebogene Teile, zum Beispiel konvexe oder konkave Oberflichen und Platten, gebogene Stangen und

Rohre.

Gemail einer bevorzugten Ausfithrungsform kann der Formkdrper nach dem Formen behandelt werden. Hierbei
kommen prinzipiell alle im Rahmen des ersten Gegenstands der Erfindung beschriebenen Verfahren in Betracht,
die zum Nachbearbeiten des Quarzglaskorpers geeignet sind. Bevorzugt kann der Formkorper mechanisch bear-

beitet werden, zum Beispiel durch Bohren, Honen, Aulenschleifen, Zerkleinern oder Auszichen.

Ein weiterer Aspekt betrifft einen Formkorper, erhéltlich durch ein Verfahren beinhaltend folgende Schritte:
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)] Bereitstellen eines Quarzglaskdrpers gemih dem ersten oder zweiten Gegenstand der Erfindung;

) Formen des Quarzglaskorpers unter Erhalt des Formkérpers.

Die Schritte (1) und (2) sind bevorzugt gekennzeichnet durch die im Rahmen des fiinften Gegenstands beschrie-

bene Merkmale.

Der Formkérper ist bevorzugt gekennzeichnet durch die im Rahmen des fiinften Gegenstands beschriebene

Merkmale.

Ein sechster Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist die Verwendung eines hingenden Sintertiegels zur Her-
stellung von Quarzglas und von Produkten beinhaltend Quarzglas ausgewihlt aus der Gruppe bestehend aus ei-
nem Lichtleiter, einem Leuchtmittel und einem Formkérper, wobei das Siliziumdioxidgranulat aus pyrogenem
Siliziumdioxid hergestellt wurde, wobei das Siliziumdioxidgranulat folgende Merkmale aufweist:

A) eine BET-Oberfliche in einem Bereich von mehr als 20 bis 50 m2/g;

B) eine mittlere PartikelgroBe in einem Bereich von 50 bis 500 pm.

Figuren

Fig. 1 Flussdiagramm (Verfahren zum Herstellen eines Quarzglaskorpers)

Fig. 2 Flussdiagramm (Verfahren zum Herstellen eines Siliziumdioxidgranulats I)
Fig. 3 Flussdiagramm (Verfahren zum Herstellen eines Siliziumdioxidgranulats IT)
Fig. 4 Flussdiagramm (Verfahren zum Herstellen eines Lichtleiters)

Fig. 5§ Flussdiagramm (Verfahren zum Herstellen eines Leuchtmittels)

Fig. 6 schematische Darstellung eines hangenden Tiegels in einem Ofen

Fig. 7 schematische Darstellung eines Sprithturms

Fig. 8 schematische Darstellung eines Querschnitts cines Lichtleiters

Fig. 9 schematische Darstellung einer Aufsicht auf einen Lichtleiter

Fig. 10 Flussdiagramm (Verfahren zum Herstellen eines Formkdorpers)

Beschreibung der Figuren

Figur 1 zejgt ein Flussdiagramm enthaltend die Schritte 101 bis 104 eines Verfahrens 100 zur Herstellung eines
Quarzglaskdrpers gemaB der vorliegenden Erfindung. In einem ersten Schritt 101 wird ein Siliziumdioxidgranulat

bereitgestellt. In einem zweiten Schritt 102 wird aus dem Siliziumdioxidgranulat eine Glasschmelze gebildet.

Bevorzugt werden zum Schmelzen Formen eingesetzt, die in einen Ofen eingebracht und wieder aus ihm ent-
nommen werden kénnen. Solche Formen werden oftmals aus Graphit hergestellt. Sie ergeben eine Negativform
des GieBlings. Das Siliziumdioxidgranulat wird in die Form eingefiillt, in dem dritten Schritt 103 zunéchst in der
Form zum Schmelzen gebracht. AnschlieBend bildet sich in derselben Form durch Abkiihlen der Schmelze der

Quarzglaskdrper. Dieser wird dann aus der Form herausgeldst und weiter bearbeitet, zum Beispiel in einem opti-

-80-

BERICHTIGTES BLATT (REGEL 91) ISA/EP



10

15

20

25

35

40

WO 2017/103114 PCT/EP2016/081437

onalen Schritt 104. Diese Vorgehensweise ist diskontinuierlich. Das Bilden der Schmelze erfolgt bevorzugt bei
reduziertem Druck, insbesondere bei Vakuum. Es ist ferner moglich, wahrend Schritt 103 zeitweise den Ofen mit

einer reduzierenden, wasserstoffhaltigen Atmosphire zu beaufschlagen.

Bei einer anderen Vorgehensweise werden bevorzugt als Schmelztiegel hingende oder stehende Tiegel einge-
setzt. Das Schmelzen erfolgt bevorzugt in einer reduzierenden, wasserstoffhaltigen Atmosphiére. In einem dritten
Schritt 103 wird ein Quarzglaskorper gebildet. Die Bildung des Quarzglaskorpers erfolgt hier bevorzugt durch
Entnehmen zumindest eines Teils der Glasschmelze aus dem Tiegel und Abkiihlen. Die Entnahme erfolgt bevor-
zugt durch eine Diise am unieren Ende des Tiegels. In diesem Fall kann die Form des Quarzglaskdrpers durch die
Ausgestaltung der Diise bestimmt werden. So konnen beispielsweise massive Korper erhalten werden. Hohle
Korper werden beispielsweise erhalten, wenn in der Diise zusitzlich ein Dorn vorgesehen ist. Dieses exempla-
risch dargestellte Verfahren zur Herstellung von Quarzglaskdrpern, und insbesondere Schritt 103, erfolgt bevor-
zugt kontinuierlich. Aus einem massiven Quarzglaskorper kann in einem optionalen Schritt 104 ein Hohlkdrper

geformt werden.

Figur 2 zeigt ein Flussdiagramm enthaltend die Schritte 201, 202 und 203 eines Verfahrens 200 zur Herstellung
eines Siliziumdioxidgranulats I. In einem ersten Schritt 201 wird ein Siliziumdioxidpulver bereitgestellt. Ein
Siliziumdjoxidpulver wird bevorzugt aus einem syntbetischen Prozess erhalten, bei dem ein siliziumhaltiges Ma-
terial, beispielsweise ein Siloxan, ein Siliziumalkoxid oder ein Siliziumhalogenid in einem pyrogenen Verfahren
zu Siliziumdioxid umgesetzt wird, In einem zweiten Schritt 202 wird das Siliziumdioxidpulver mit einer Fliissig-
keit, bevorzugt mit Wasser, gemischt unter Erhalt einer Aufschlimmung. In einem dritten Schritt 203 wird das in
der Aufschldmmung enthaltene Siliziumdioxid in ein Siliziumdioxidgranulat iiberfiihrt. Das Granulieren erfolgt
mittels Sprithgranulieren. Dazu wird die Aufschlimmung durch eine Diise in einen Sprithturm eingespritht und
unter Bildung von Granulen getrocknet, wobei die Kontaktflache zwischen der Diise und der Aufschlammung ein

Glas oder einen Kunststoff beinhaltet.

Figur 3 zeigt ein Flussdiagramm enthaltend die Schritte 301, 302, 303 und 304 eines Verfahrens 300 zur Herstel-
lung eines Siliziumdioxidgranulats 1I. die Schritte 301, 302 und 303 verlaufen dabei entsprechend den Schritten
201, 202 und 203 gemiB Figur 2. In Schritt 304 wird das in Schritt 303 erhaltene Siliziumdioxidgranulat I zu
einem Siliziumdioxidgranulat II verarbeitet. Dies erfolgt bevorzugt durch Erwérmen des Siliziumdioxidgranulats

1 in einer chlorhaltigen Atmosphdre.

Figur 4 zeigt ein Flussdiagramm enthaltend die Schritte 401, 403 und 404 sowie den optionalen Schritt 402 eines
Verfahrens zur Herstellung eines Lichtleiters. Tm ersten Schritt 401 wird ein QuarzglaskSrper bereitgestellt, be-
vorzugt ein gemiB Verfahren 100 hergestellter Quarzglaskdrper. Ein solcher Quarzglaskorper kann ein massiver
oder ein hohler Quarz_glaskérper sein. Aus einem in Schritt 401 bereitgestellten massiven Quarzglaskdrper wird in
einem zweiten Schritt 402 ein hohler Quarzglaskdrper entsprechend Schritt 104 geformt. In einem dritten Schritt
403 wird in den hohlen Quarzglask&rper ein oder mehr als ein Kernstab eingebracht. In einem vierten Schritt 404
wird der mit einem oder mehr als einem Kemnstab versehene Quarzglask6rper zu einem Lichtleiter verarbeitet.
Dazu wird der mit einem oder mehr als einem Kernstab versehene Quarzg]askérper bevorzugt zum Erweichen

erwirmt und solange elongiert, bis die gewiinschte Lichtleiterdicke erreicht wird.
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Figur 5 zeigt ein Flussdiagramm enthaltend die Schritte 501, 503 und 504 sowie den optionalen Schritt 502 eines
Verfahrens zur Herstellung eines Leuchtmittels. Im ersten Schritt 501 wird ein Quarzglaskorper bereitgestellt,
bevorzugt cin gemiB Verfahren 100 hergestellter Quarzglaskérper. Ein solcher Quarzglaskorper kann ein massi-
ver oder ein hohler Quarzglaskérper sein. Ist der in Schritt 501 bereitgestellte Quarzglaskorper massiv, wird er in
einem zweiten Schritt 502 gegebenenfalls zu einem hohlen Quarzglaskorper entsprechend Schritt 104 geformt. In
einem optionalen dritten Schritt wird der hohle Quarzglaskdrper mit Elektroden bestiickt. In einem vierten Schritt
504 wird der hohle Quarzglaskorper mit einem Gas, bevorzugt mit Argon, Krypton, Xenon oder einer Kombinati-
on davon, befiillt. Bevorzugt wird zunichst ein massiver Quarzglaskorper bereitgestelit (501), zu einem Hohlkor-

per geformt (502), mit Elektroden bestiickt (503) und mit einem Gas befiillt (504).

In Figur 6 ist eine bevorzugte Ausfilhrungsform eines Ofens 800 mit einem héngenden Tiegel gezeigt. Der Tiegel

801 ist in dem Ofen 800 hiangend angeordnet. Der Tiegel 801 weist in seinem oberen Bereich eine Aufbingung

‘ 802, sowie einen Feststoffeinlass 803 und eine Diisc 804 als Auslass auf. Der Tiegel 801 wird iiber den Feststof-

feinlass 803 mit Siliziumdioxidgranulat 805 befiillt. Im Betrieb liegt im oberen Bereich des Tiegels 801 Silizium-
dioxidgranulat 805 vor, wihrend im unteren Bereich des Tiegels 801 eine Glasschmelze 806 vorliegt. Der Tiegel
801 ist durch Heizelemente 807 beheizbar, die auf der AuBenseite der Tiegelwand 810 angeordnet sind. Der Ofen
weist zudem zwischen den Heizelementen 807 und der OfenauBenwand 808 eine Isolationsschicht 809 auf. Der
Raum zwischen der Isolationsschicht 809 und der Tiegelwand 810 kann mit einem Gas befiillt werden und weist
dazu einen Gaseinlass 811 und einen Gasauslass 812 auf. Durch die Diise 804 kann ein Quarzglasksrper 813 aus

dem Ofen entnhommen werden.

In Figur 7 ist eine bevorzugte Ausfilhrungsform eines Spriihturms 1100 zum Sprithgranulieren von Siliziumdi-
oxid gezeigt. Der Spriihturm 1100 umfasst eine Zufiihrung 1101, durch die eine unter Druck stehende Auf-
schlammung enthaltend Siliziumdioxidpulver und eine Fliissigkeit dem Sprithturm zugefihrt. wird. Am Ende der
Leitung befindet sich eine Diise 1102, durch die die Aufschlammung fein verteilt in den Sprithturm eingebracht
wird. Bevorzugt ist die Diise schriig nach oben ausgerichtet, so dass die Aufschlimmung als feine Tropfchen in
Richtung der Diisenausrichtung in den Sprithturm gespriiht wird und dann im Bogen schwerkrafigetrieben nach
unten fillt. Am oberen Ende des Sprithturms befindet sich ein Gaseinlass 1103. Durch das Einfiihren eines Gases
durch den Gaseinlass 1103 wird ein der Austrittsrichtung der Aufschiimmung aus der Diise 1102 entgegengerich-
teter Gasstrom erzeugt. Der Sprithturm 1100 umfasst auBerdem eine Sichtvorrichtung 1104 und eine Siebvorrich-
tung 1105. Durch die Sichtvorrichtung 1104 werden Teilchen abgesaugt, die eine definierte Teilchengrofle unter-
schreiten, und durch die Abfiihrung 1106 entfernt. Entsprechend der Teilchengrofe der anzusaugenden Teilchen
kann die Ansaugstirke der Sichtvorrichtung 1104 reguliert werden. Durch die Siebvorrichtung 1105 werden Teil-
chen oberhalb einer definierten TeilchengroBe abgesiebt und durch die Abfithrung 1107 entfernt. Entsprechend
der TeilchengréBe der abzusiebenden Teilchen kann die Siebdurchlassigkeit der Siebvorrichtung 1105 gewihlt
werden. Die verbleibenden Teilchen, ein Siliziumdioxidgranulat der gewiinschten Teilchengrofe, werden durch

den Auslass 1108 entnommen.

In Figur 8 ist schematisch ein Querschnitt durch einen erfindungsgeméfien Lichtleiter 1200 gezeigt, der einen

Kern 1201 und einen den Kern 1201 umgebende Hiille M1 1202 aufweist.
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Figur 9 zeigt schematisch eine Aufsicht auf einen Lichtleiter 1300, der eine kabelfrmige Struktur aufweist. Um
die Anordnung des Kerns 1301 und der Hiille M1 1302 um den Kern 1301 darzustellen, wurde ein Teil des Kems
1301 ohne Hiille M1 1302 dargestellt. Typisch ist jedoch die Umkleidung des Kemns 1301 iiber seine komplette
Linge mit der Hiille M1 1302.

Figur 10 zeigt ein Flussdiagramm enthaltend die Schritte 1601 und 1602 cines Verfahrens zur Herstellung eines
Formkd&rpers. Im ersten Schritt 1601 wird ein Quarzglaskdrper bereitgestellt, bevorzugt ein gema Verfahren 100
hergesteliter Quarzglaskorper. Ein solcher Quarzglaskorper kann ein massiver oder ein hohler Quarzglaskorper
sein. Aus einem in Schritt 1601 bereitgestellten massiven Quarzglaskdrper wird in einem zweiten Schritt 1602 ein

Formk&rper geformt.
Testmethoden

a. Fiktive Temperatur

Die fiktive Temperatur wird mittels Ramanspektroskopie anhand der Ramanstreuintensitét bei etwa 606 cm’
ermittelt. Die Vorgehensweise und Auswertung ist in dem Beitrag von Pfleiderer et. al; ,,The UV-induced
210 nm absorption band in fused Silica with different thermal history and stoichiometry™; Journal of Non-

Crystalline Solids, Band 159 (1993), Seiten 145-153 beschrieben.

b. OH-Gehalt
Der OH Gehalt des Glases wird durch Infrarotspektroskopie bestimmt. Die in von D. M. Dodd & D. M. Fraser
angegebene Methode ,,Optical Determinations of OH in Fused Silica“ (J.A.P. 37, 3991 (1966)) wird ange-
wendet. Statt des darin angegebenen Gerits, wird ein FTIR-Spektrometer (Fourier-Transform-
Infrarotspektrometer, aktuell System 2000 der Fa. Perkin Elmer) eingesetzt. Die Auswertung der Spektren
kann prinzipiell sowohl an der Absorptionsbande bei ca. 3670 cm—1 als auch bei der Absorptionsbande bei ca.
7200 cm—1 erfolgen. Die Auswahl der verwendeten Bande erfolgt nach der Regel, dass der Transmissionsver-

lust durch die OH-Absorption zwischen 10 und 90% liegt.

c. Oxygen Deficiency Centers (ODCs)

Zum quantitativen Nachweis wird die ODC(I)-Absorption bei 165 nm mittels einer Transmissionsmessung an
zwischen- 1-2 mm dicken Probe mittels eines Vakuum-UV-Spektrometers, Modell VUVAS 2000, von
McPherson, Inc. (USA) bestimmt.

Dann gilt:

N=a/c
mit
N = Defektkonzentration [1/cm?]
o = Optische Absorption [1/cm, Basis e] der. ODC(I) Bande

¢ = Wirkungsquerschnitt {cm?}
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wobei als Wirkungsquerschnitt 6=7,5-10""cm? eingesetzt wird (aus L. Skuja, ,,Color Centers and Their Trans-
formations in Glassy Si0,", Lectures of the summer school "Photosensitivity in optical Waveguides and glas-

ses", Juli 13-18 1998, Vitznau, Switzerland).

. Elementaranalyse

d-1) Massive Proben werden zertriimmert. AnschlieBend werden zur Reinigung ca. 20g der Probe in ein HF-
bestindiges Gefidll eingebracht, vollstindig mit HF bedeckt und bei 100°C fiir eine Stunde thermisch behan-
delt. Nach dem Abkihlen wird die Sdure verworfen und die Probe mehrmals mit Reinstwasser gespiilt. An-
schlieBend wird das Gefal mit der Probe im Trockenschrank getrocknet.

AnschlieBend werden ca. 2g der festen Probe (Bruchmaterial, gereinigt wie oben; Stdube etc. ohne Vorbe-
handlung direkt) in einen HF bestindigen Aufschlussbehilter eingewogen und mit 15ml HF (50 Gew.-%) ver-
setzt. Der Aufschlussbehélter wird verschlossen und bei 100°C solange thermisch behandelt, bis die feste Pro-
be vollstindig aufgeldst ist. Danach wird der Aufschlussbehélter gedffnet und thermisch weiter bei 100°C be-
handelt, bis die Losung komplett eingedampft ist. Wéhrenddessen wird der Aufschlussbehélter 3x mit 15ml
Reinstwasser aufgefiillt. In den Aufschlussbehilter wird 1ml HNO; gegeben, um abgeschiedene Verunreini-

gungen zu l6sen und mit Reinstwasser auf 15ml aufgefiillt. Damit steht die Messlosung bereit.

d-2) Messung ICP-MS / ICP-OES

Ob OES oder MS verwendet wird, hingt von der erwarteten Elementkonzentration ab. Typische Bestim-
mungsgrenzen fiir die MS sind 1ppb, fir die OES 10ppb (jeweils bezogen auf die ¢ingewogene Probenmen-
ge). Die Bestimmung der Elementkonzentration mit den Messgeréten erfolgt nach Maflgabe der Geréteherstel-
ler (ICP-MS: Agilent 7500ce; ICP-OES: Perkin Elmer 7300 DV) und unter Verwendung von zertifizierten Re-
ferenzflissigkeiten zur Kalibrierung. Die von den Geréten bestimmte Elementkonzentration in der Losung

(15ml) werden dann auf die urspriingliche Einwaage der Probe (2g) umgerechnet.

Anmerkung: Es ist darauf zu achten, dass die Saure, dic Gefille, das Wasser, die Gerdte eine ausreichende
Reinheit aufweisen miissen, um die nachzuweisenden Elementkonzentrationen bestimmen zu kénnen. Uber-

prift wird das mit dem Aufschluss einer Blindprobe ohne Quarzglas.

Folgende Elemente werden auf diese Weise bestimmt: Li, Na, Mg, K, Ca, Fe, Ni, Cr, Hf, Zr, Ti, (Ta), V, Nb,
W, Mo, Al

d-3) Die Bestimmung von fliissig vorliegenden Proben erfolgt wie zuvor beschrieben, wobei die Probenvorbe-

reitung gemdf Schritt d-1) entféllt. Es werden 15ml der fliissigen Probe in das Aufschlussgefdl gegeben. Eine

Umrechnung auf eine urspriingliche Einwaage entfallt.
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Dichtebestimmung einer Flissigkeit

Zur Bestimmung der Dichte einer Fliissigkeit wird ein genau definiertes Volumen der Fliissigkeit in ein ge-
gentiber der Flissigkeit und ihren Bestandteilen inertes Messgefall eingewogen, wobei das Leergewicht und
das Gewicht des befiillten GefdBies gemessen wird. Die Dichte ergibt sich aus der Differenz der beiden Ge-

wichtsmessungen dividiert durch das eingebrachte Volumen der Fliissigkeit.

Nachweis von Fluorid

15g einer Quarzglasprobe werden zerkleinert und in Salpetersdure zum Reinigen bei einer Temperatur von
70°C behandelt. AnschlieBend wird die Probe mehrmals mit Reinstwasser gespiilt, anschlielend getrocknet.
Davon werden 2g der Probe in einen Nickeltiegel eingewogen und mit 10g Na,CO; sowie 0,5g ZnO iiber-
schichtet. Der Tiegel wird mit einem Ni-Deckel verschlossen und bei 1000°C fiir eine Stunde geglitht. An-
schliefend wird der Nickeltiegel mit Wasser gefiillt und aufgekocht, bis sich der Schmelzkuchen ganz geldst
hat. Die Losung wird in einen 200ml Messkolben tberfiihrt und mit Reinstwasser auf 200 ml aufgefullt. Nach
Absetzen ungeldsten Bestandteile werden 30ml abgenommen und in einen Messkolben mit 100ml tiberfiihrt,
0,75ml Eisessig und 60ml TISAB hinzugegeben und mit Reinstwasser aufgeflllt. Die Messlosung wird in ein
Becherglas 150ml tiberfiihrt.

Die Bestimmung des Fluoridgehalts aus der Messldsung erfolgt mittels einer ionensensitiven (Fluorid) Elekt-
rode, geeignet fiir den erwarteten Konzentrationsbereich, und Anzeigegerdt nach Vorgabe des Herstellers, hier
eine Fluorid-lIonenselektive Elektrode und Bezugselektrode F-500 mit R503/D an einem pMX 3000/pH/ION
der Firma Wissenschaftlich-Technische Werkstitten GmbH. Mit der Fluoridkonzentration in der Ldsung,

dem Verdiinnungsfaktor und der Einwaage wird die Fluoridkonzentration im Quarzglas berechnet.

Nachweis von Chlor (>= 50 ppm)

15g einer Quarzglasprobe werden zerkleinert und in Salpetersdure zum Reinigen bei ca. 70°C behandelt. An-
schliefend wird die Probe mehrmals mit Reinstwasser gespiilt, anschlieBend getrocknet. Davon werden 2g der
Probe in einen PTFE-Einsatz eines Druckbehélters geftllt, mit 15ml NaOH (c=10mol/l) versetzt, mit einem
PTFE Deckel verschlossen und in den Druckbehilter gesetzt. Dieser wird verschlossen und bei ca. 155°C fiir
24 Stunden thermisch behandelt. Nach dem Abkiihlen wird der PTFE Einsatz entnommen und die Losung
vollstdndig in einen Messkolben 100ml tberfiithrt. Dort werden 10ml HNO; (65 Gew.-%) und 15ml Acetat-
puffer hinzugeben, abkiihlen gelassen und mit Reinstwasser auf 100 ml aufgefiillt. Die Messlosung wird in ein

Becherglas 150ml tiberfiihrt. Die Messlosung hat einen pH-Wert im Bereich zwischen 5 und 7.

Die Bestimmung des Chloridgehalts aus der Messldsung erfolgt mittels Ionensensitiver (Chlorid) Elektrode,
geeignet flir den erwarteten Konzentrationsbereich, und Anzeigegerét nach Vorgabe des Herstellers hier einer
Elektrode Typ C1-500 und Bezugselektrode Typ R-503/D an einem pMX 3000/pH/ION der Firma Wissen-
schaftlich-Technische Werkstétten GmbH.

Chlorgehalt (<50 ppm)

Chlorgehalte < 50 ppm bis zu 0,1 ppm in Quarzglas werden mittels Neutronenaktivierungsanalyse (NAA)

bestimmt. Dazu werden aus dem zu untersuchenden Quarzglaskorper 3 Bohrlinge mit je 3 mm Durchmesser
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und je 1 cm Lénge gezogen. Diese werden zur Analyse an ein Forschungsinstitut abgegeben, in diesem Fall an
das Institut fiir Kernchemie der Johannes-Gutenberg-Universitdt in Mainz. Um Kontamination der Proben mit
Chlor auszuschlieBen wird mit dem Forschungsinstitut vereinbart, eine griindliche Reinigung der Proben in
einem HF-Bad vor Ort und erst unmittelbar vor der Messung vorzunechmen. Jeder Bohrling wird mehrmals
vermessen. Die Ergebnisse und die Bohrlinge werden anschlieBend von dem Forschungsinstitut zurtickliber-

mittelt.

Optische Eigenschaften

Die Transmission von Quarzglasproben wird mit kommerziellen Gitter- oder FTIR Spektrometern von Perkin
Elmer bestimmt (Lambda 900 [190-3000nm] oder System 2000 [1000-5000nm]). Die Wahl richtet sich nach

dem bendtigten Messbereich.

Zur Bestimmung der Absoluttransmission werden die Probenkdrper planparallel poliert (Oberfldchenrauhig-
keit RMS < 0,5nm) und die Oberfldche nach der Politur von allen Riickstdnden durch eine Ultraschallbehand-
lung befreit. Die Probendicke betrdgt lecm. Im Falle von erwartetem, starkem Transmissionsverlust durch
Verunreinigung, Dotierung etc., kann auch eine dickere oder diinnere Probe ausgewdhlt werden, um im Mess-
bereich des Geréts zu bleiben. Es wird eine Probendicke (Messlédnge) gewéhlt, bei der aufgrund des Strahlen-
durchgangs durch die Probe nur geringfligig Artefakte auftreten und zugleich ein hinreichend detektierbarer

Effekt gemessen wird.

Fur die Messung der Opazitdt wird die Probe vor einer Ulbrichkugel im Strahlengang platziert. Die Opazitét

errechnet sich anhand des so gemessenen Transmissionswertes T geméf der Formel: O = 1/T = Iy/I.

Brechzahl und Brechzahlverteilung an einem Rohr oder Stab

Die Brechzahlverteilung von Rohren / Stében kann mittels eines York Technology Ltd. Preform Profiler P102
oder P104 charakterisiert werden. Dazu wird der Stab liegend in die Messkammer eingelegt und diese dicht
verschlossen. Danach wird die Messkammer mit einem Immersionsol aufgefiillt, das eine Brechzahl bei der
Priifwellenldnge 633nm hat, die der duBersten Glasschicht bei 633nm sehr dhnlich ist. Der Laserstrahl geht
dann durch die Messkammer. Hinter der Messkammer (in Strahlrichtung) ist ein Detektor montiert, der den
Ablenkwinkel (Strahleintritt in gegentiber Strahlaustritt aus der Messkammer) bestimmt. Unter Annahme der
Radialsymmetrie der Brechzahlverteilung des Stabes ldsst sich der diametrale Brechzahlverlauf mittels einer
inversen Abel-Transformation rekonstruieren. Diese Berechnungen werden von der Software des Gerdteher-

stellers York durchgefiihrt.
Die Brechzahl einer Probe wird analog der vorstehenden Beschreibung mit dem York Technology Ltd. Pre-

form Profiler P104 bestimmt. Bei isotropen Proben ergibt sich auch bei Messen der Brechzahlverteilung nur

ein Wert, die Brechzahl.
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k. Kohlenstoffeehalt

Die quantitative Bestimmung des Oberflichenkohlenstoffgehaltes Siliziumdioxidgranulat und Siliziumdi-
oxidpulver wird an einem Kohlenstoffanalysator RC612 der Fa. Leco Corporation, USA, durch die vollsténdi-
ge Oxidation aller Oberflichenkohlenstoffkontaminationen (auBler SiC) mit Sauerstoff zu Kohlendioxid
durchgefiihrt. Hierzu werden 4,0 g einer Probe eingewogen und in einem Quarzglasschiffchen in den Kohlen-
stoffanalysator eingebracht. Die Probe wird mit reinem Sauerstoff umspiilt und fiir 180 Sekunden auf 900 °C
erhitzt. Das dabei gebildete CO, wird durch den Infrarotdetektor des Kohlenstoffanalysators erfasst. Unter

diesen Messbedingungen liegt die Nachweisgrenze bei < 1 ppm (Gewichts-ppm) Kohlenstoft.

Ein fiir diese Analyse an dem oben genannten Kohlenstoffanalysator geeignetes Quarzglasschiffchen ist er-
haltlich als Verbrauchsmaterial fiir LECO-Analysator mit der LECO-Nummer 781-335 im Laborbedarfshan-
del, im vorliegenden Fall von Deslis Laborhandel, Flurstrale 21, D-40235 Disseldorf (Deutschland), Deslis-
Nr. LQ-130XL. Ein solches Schiffchen hat die Abmessungen von Breite/Linge/Hohe von ca.
25mm/60mm/15mm. Das Quarzglasschiffchen wird zu halber Hohe mit Probenmaterial beftllt. Fir Silizium-
dioxidpulver kann so eine Einwaage von 1,0 g Probenmaterial erreicht werden. Die untere Nachweisgrenze
liegt dann bei <1 Gewichts-ppm Kohlenstoff. In das gleiche Quarzglasschiffchen wird bei gleicher Fiillhohe
eine Einwaage von 4 g eines Siliziumdioxidgranulats erreicht (mittlere PartikelgroBe im Bereich von 100 bis
500 um). Die untere Nachweisgrenze liegt dann bei etwa 0,1 Gewichts-ppm Kohlenstoff. Die untere Nach-
weisgrenze ist erreicht, wenn das Messflédchenintegral der Probe nicht grofier ist als das dreifache Messfla-

chenintegral einer Leerprobe (Leerprobe = Verfahren wie oben, aber mit leerem Quarzglasschiffchen).

Curl-Parameter

Der Curl-Parameter (auch genannt: ,Fibre Curl®) wird bestimmt gemé der DIN EN 60793-1-34:2007-01
(deutsche Fassung der Norm IEC 60793-1-34:2006). Gemessen wird geméll der in Annex A in den Abschnit-
ten A.2.1, A.3.2 und A.4.1 beschriebenen Methode (,,extrema technique®).

. Déampfung

Die Démpfung wird bestimmt gemél der DIN EN 60793-1-40:2001 (deutsche Fassung der IEC 60793-1-
40:2001). Gemessen wird gemél der in Annex beschriebenen Methode (,,cut-back method®) bei einer Wellen-

lénge A=1550 nm.

. Viskositit der Aufschlimmung

Die Aufschlimmung wird mit demineralisiertem Wasser (Direct-Q 3UV, Millipore, Wasserqualitit: 18,2
MQcm) auf eine Konzentration von 30 Gewichts-% Feststoffgehalt eingestellt. AnschlieBend wird die Visko-
sitdt an einem MCR102 der Fa. Anton-Paar gemessen. Dazu wird die Viskositét bei 5 Umdrehungen/Minute

(rpm) gemessen. Es wird bei einer Temperatur von 23 °C und einem Luftdruck von 1013 hPa gemessen.
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Thixotropie
Die Aufschlimmung wird mit demineralisiertem Wasser (Direct-Q 3UV, Millipore, Wasserqualitat: 18,2

MQcm) auf eine Konzentration von 30 Gewichts -% Feststoffgehalt eingestellt. AnschlieBend wird die
Thixotropie wird mit einem MCR102 der Fa. Anton-Paar mit einer Kegel-Platte-Anordnung bestimmt. Dazu
wird die Viskositét bei 5 und bei 50 Umdrehungen/Minute (rpm) gemessen. Der Quotient aus dem ersten und

dem zweiten Wert ergibt den Thixotropieindex. Die Messung wird bei einer Temperatur von 23 °C gemessen.

Zeta Potential der Aufschlimmung

Fur Zetapotentialmessungen wird eine Zetapotentialmesszelle (Flow Cell, Beckman Coulter) eingesetzt. Die
Probe wird in demineralisiertem Wasser (Direct-Q 3UV, Millipore, Wasserqualitéit: 18,2 MQcm) geldst um
eine 20 mL. Losung mit Konzentration von 1 g/L zu erhalten. Der pH wird auf 7 mittels Zugabe von HNOs-
Losungen mit den Konzentrationen von 0,1 mol/L und 1 mol/L und einer NaOH-Losung mit der Konzentrati-

on von 0,1 mol/L gebracht. Es wird bei ¢iner Temperatur von 23 °C gemessen.

Isoelektrischer Punkt der Aufschlimmung

Fir den isoelektrischen Punkt wird eine Zetapotentialmesszelle (Flow Cell, Beckman Coulter) und ein Auto-
titrator (DelsaNano AT, Beckman Coulter) eingesetzt. Die Probe wird in demineralisiertem Wasser (Direct-Q
3UV, Millipore, Wasserqualitit: 18,2 MQcm) geldst um eine 20 mL Losung mit Konzentration von 1 g/L zu
erhalten. Der pH wird mittels Zugabe von HNO;-Losungen mit den Konzentrationen von 0,1 mol/L. und
1 mol/LL und einer NaOH-Losung mit der Konzentration von 0,1 mol/L variiert. Der isoelektrische Punkt
ergibt sich als der pH Wert bei dem das Zeta-Potenzial gleich 0 ist. Es wird bei einer Temperatur von 23 °C

ZCmessen.

pH Wert der Aufschlammung
Der pH Wert der Aufschlammung wird mittels eines WTW 3210 der Fa. Wissenschaftlich-Technische-
Werkstitten GmbH gemessen. Als Elektrode wird die pH 3210 Set 3 der Fa. WTW eingesetzt. Es wird bei ei-

ner Temperatur von 23 °C gemessen.

Feststoffgehalt

Eine Einwaage m; einer Probe wird fiir 4 Stunden auf 500 °C erhitzt und nach dem Abkiihlen erneut gewogen

(m,). Der Feststoffgehalt w ergibt sich aus my/m;*100 [Gew. %].

Schiittdichte
Die Schittdichte wird geméf der Norm DIN ISO 697:1984-01 mit einem SMG 697 der Fa. Powtec bestimmt.
Das Schiittgut (Siliziumdioxidpulver bzw. —granulat) bildet keine Klumpen.

Stampfdichte (granulate)
Die Stampfdichte wird gemél der Norm DIN ISO 787:1995-10 gemessen.
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v. Bestimmung der Porengrofenverteilung

Die Bestimmung der Porengrofenverteilung erfolgt gemdB DIN 66133 (mit einer Oberfldchenspannung
480 mN/m und einem Kontaktwinkel von 140°). Fiir die Messung von PorengroBien kleiner als 3,7 nm wird
das Pascal 400 von der Fa. Porotec angewendet. Fiir die Messung von Porengrofien von 3,7 nm bis 100 um
wird das Pascal 140 von der Fa. Porotec angewendet. Die Probe wird vor der Messung einer Druckbehandlung
unterzogen. Genutzt wird hierzu eine Manual Hydraulic Press (Bestell-Nr. 15011 der Fa. Specac Ltd., River
House, 97 Cray Avenue, Orpington, Kent BR5 4HE, U.K.). Dabei werden in eine ,,Pellet Die” mit 13 mm In-
nendurchmesser der Fa. Specac Ltd. 250 mg Probenmaterial eingewogen und laut Anzeige mit 1 t belastet.
Diese Last wird 5 s gehalten und gegebenenfalls nachgeregelt. Anschlieend wird die Probe entspannt und fiir

4 hbei 105 + 2°C in einem Umlufttrockenschrank getrocknet.

Die Einwaage der Probe in das Penetrometer vom Typ 10 erfolgt auf 0,001 g genau und wird fiir eine gute
Reproduzierbarkeit der Messung so gewihlt, dass das ,,stem volume used”, also das prozentual verbrauchte
Hg-Volumen zum Fillen des Penetrometers im Bereich zwischen 20% bis 40% des Gesamt-Hg-Volumens be-
tragt. Anschlieend wird das Penetrometer langsam auf 50 pm Hg evakuiert und fiir 5 min bei diesem Druck
belassen. Folgende Parameter werden direkt von der Software der Messgerite angegeben: Gesamtporenvolu-
men, Gesamtporenoberfliche (Annahme Poren zylindrisch), Durchschnittlicher Porenradius, Modaler Poren-

radius (hdufigster Porenradius), Peak n. 2 Porenradius (um).

. Primérpartikelgrofie

Die PrimérpartikelgroBe wird mittels eines Rasterelektronenmikroskops (REM) Modell Zeiss Ultra 55 gemes-
sen. Die Probe wird in demineralisiertem Wasser (Direct-Q 3UV, Millipore, Wasserqualitit: 18,2 MQcm)
suspendiert, um eine extrem verdiinnte Suspension zu erhalten. Die Suspension wird mit der Ultraschallsonde
(UW 2070, Bandelin electronic, 70 W, 20 kHz) fiir 1 min behandelt und dann auf ein Kohlenstoff-Klebepad
aufgetragen.

. Mittlere Partikelerdf3e in Suspension

Die mittlere PartikelgroBe in Suspension wird mittels eines Mastersizers 2000, erhéltlich von Malvern Instru-
ments Ltd., UK, gemiB deren Bedienungsanleitung unter Anwendung der Laserbeugungs-Methode gemessen.
Die Probe wird in demineralisiertem Wasser (Direct-Q 3UV, Millipore, Wasserqualitéit: 18,2 MQcm) suspen-
diert, um 20 mL Suspension mit einer Konzentration von 1 g/L. zu erhalten. Die Suspension wird mit der Ult-

raschallsonde (UW 2070, Bandelin electronic, 70 W, 20 kHz) fiir I min behandelt.

. Partikelgr6B3e und Korngrofle des Feststoffs

Die Partikelgroflie und KorngroBe des Feststoffs werden mittels eines Camsizers XT, erhéltlich von Retsch
Technology GmbH, Deutschland gemd8 deren Bedienungsanleitung gemessen. Die Software gibt die D10,
D50 und D90-Werte flir eine Probe aus.

. BET Messung

Fur die Messung der spezifischen Oberflidche wird die statisch volumetrische BET-Methode gemill DIN ISO

9277:2010 angewendet. Fiir die BET Messung wird ¢in “NOV A 3000” bzw. ¢in ,,Quadrasorb® (von der Firma
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Quantachrome erhaltlich), welche geméll der SMART Methode (,,Sorption Method with Adaptive dosing Ra-
t¢*) funktioniert, angewendet. Die Mikroporenanalyse wird mittels t-plot-Verfahren (p/p0 = 0,1-0,3) und die
Mesoporenanalyse mittels MBET-Verfahren (p/p0 = 0,0-0,3) durchgefiihrt. Als Referenzmaterial, werden die
Standards Alumina SARM-13 und SARM-214 verwendet, erhéltlich bei Quantachrome. Das Tara-Gewicht
der eingesetzten Messzellen (sauber und trocken) wird gewogen. Der Messzellentyp wird so gewihlt, dass das
zugeflhrte Probematerial und der Fiillstab die Messzelle moglichst fiillen und der tote Raum auf ein Minimum
reduziert wird. Das Probematerial wird in die Messzelle gebracht. Die Menge des Probematerials wird so aus-
gewihlt, dass der zu erwartende Messwert 10-20 m?/g entspricht. Die Messzellen werden in den Ausheizstati-
onen des BET-Messgeriétes fixiert (ohne Fullstab) und auf <200 mbar evakuiert. Die Geschwindigkeit des
Evakuierens wird so eingestellt, dass kein Material aus der Messzelle entweicht. In diesem Zustand wird bei
200°C fir 1h ausgeheizt. Nach dem Abkiihlen, wird die mit Probe geflllte Messzelle gewogen (Brutto). An-
schlieBend wird das Tara-gewicht vom Brutto-Gewicht abgezogen = Nettogewicht = Gewicht der Probe. Nun
wird der Fillstab in die Messzelle eingefiihrt und diese wiederum in der Messstation des BET-Messgerites fi-
xiert. Vor Messstart werden die Probenbezeichnung und das Probengewicht in die Software eingepflegt. Die
Messung wird gestartet. Der Séttigungsdruck des Stickstoffgases (N2 4.0) wird gemessen. Die Messzelle wird
evakuiert und wird mit Hilfe eines Stickstoffbads auf 77 K heruntergekihlt. Der tote Raum wird mittels Heli-
umgas (He 4.6) gemessen. Es wird erneut evakuiert. Eine Mehrpunktanalyse mit mindestens 5 Messpunkten
wird ausgefithrt. Als Adsorptiv, wird N2 4.0 angewendet. Di¢ spezifische Oberfliche wird in m2/g angege-

ben.

Viskositit von Glaskdrpern

Die Viskositit des Glases wird mit Hilfe des Balkenbiegeviskosimeter Typ 401 — Fa. TA Instruments mit der
Herstellersoftware WinTA (aktuell Version 9.0) unter Windows 10 geméB der Norm DIN ISO 7884-4:1998-
02 gemessen. Die Stlitzweite zwischen den Auflagern betrdgt 45mm. Probestdbchen mit rechteckigem Quer-
schnitt werden aus Bereichen homogenen Materials geschnitten (Probenober- und —unterseite mit Feinschliff
mindestens 1000-er Korn). Die Probenoberflichen nach Bearbeitung haben KorngréBle = 9um & RA =
0,15um. Die Probestébchen haben folgende MaBe: Lange = 50mm, Breite = 5Smm & Hoéhe = 3mm (Zuordnung
Léange, Breit, Hohe wie in der Norm). Drei Proben werden gemessen und der Mittelwert errechnet. Die Pro-
bentemperatur wird durch ein Thermoelement dicht an der Probenoberflidche gemessen. Folgende parameter
werden angewendet: Heizrate = 25 K auf maximal 1500 °C, Belastungsgewicht = 100 g, maximale Durchbie-

gung = 3000 um (in Abweichung von der Norm).

Taupunktmessung

Der Taupunkt wird mittels eines Taupunkspiegelhygrometers mit der Bezeichnung ,,Optidew™ der Firma Mi-
chell Instruments GmbH, D-61381 Friedrichsdorf bestimmt. Die Messzelle des Taupunktspiegelhygrometers
ist in einem Abstand von 100 cm von dem Gasauslass des Ofens angeordnet. Das Messgerit mit der Messzelle
ist dazu Uber ein T-Stlick und einen Schlauch (Swagelok PFA, AuBlendurchmesser: 6mm) mit dem Gasauslass
des Ofens gasleitend verbunden. An der Messzelle liegt ein Uberdruck von 10+2 mbar an. Der Durchfluss des
Gases durch diec Messzelle betrdgt 1-2 Normliter/min. Die Messzelle befindet sich in einem Raum mit einer

Temperatur von 25°C, 30 % relativer Luftfeuchte und einem mittleren Luftdruck von 1013 hPa.
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zc. Restfeuchte

Die Bestimmung der Restfeuchte einer Probe Siliziumdioxidgranulat erfolgt mit Hilfe eines Moisture Analy-
zers HX204 der Firma Mettler Toledo. Das Gerét arbeitet nach dem Prinzip der Thermogravimetrie. Der
HX204 ist mit einem Halogenstrahler als Heizelement ausgeriistet. Die Trocknungstemperatur betrigt 220°C.
Das Startgewicht der Probe liegt bei 10 g +£ 10 %. Es wird die Messmethode ,,Standard” ausgewdhlt. Die
Trocknung wird solange fortgesetzt bis die Gewichtsdnderung nicht mehr als 1 mg /140 s erreicht. Die Rest-
feuchte ergibt sich aus der Differenz von Startgewicht der Probe zu Endgewicht der Probe, geteilt durch das
Startgewicht der Probe.

Die Bestimmung der Restfeuchte von Siliziumdioxidpulver wird gemal DIN EN ISO 787-2:1995 (2h, 105°C)
durchgefiihrt.
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Beispiele

Die Erfindung wird im folgenden durch Beispiele weiter beispielhaft illustriert. Die Erfindung ist nicht auf die
Beispiele beschréankt.

A.

1.

Herstellen von Siliziumdioxidpulver (OMCTS-Route)

Das aus der Verdlsung eines Siloxans mit Luft (A) gebildete Aerosol wird mit Druck in eine Flamme
eingebracht, die durch Ziindung eines Gemisches von mit Sauerstoff angereicherter Luft (B) und Was-
serstoff gebildet wird. Weiterhin wird ein die Flamme umgebender Luftstrom (C) eingebracht und das
Prozessgemisch nachfolgend mit Prozessgas abgekiihlt. Das Produkt wird an einem Filter abgeschieden.
Die Verfahrensparameter sind in Tabelle 1 und die Kenndaten der resultierenden Produkte in Tabelle 2

angegeben. Experimentaldaten zu diesem Beispiel sind mit A1-x gekennzeichnet.

Modifizierung 1: Erhiohter Kohlenstoffgehalt
Es wurde wie unter A.l. beschrieben verfahren, das Verbrennen des Siloxans wurde aber so gefiihrt, dass
dabei auch eine Menge an Kohlenstoff gebildet wird. Experimentaldaten zu diesem Beispiel sind mit A2-

x gekennzeichnet.
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Tabelle 1
Beispiel Al-1 A2-1 A2-2
Acrosolbildung
Siloxan OMCTS* OMCTS* OMCTS*
Zufuhr Kg/h 10 10 10
(kmol/h) (0,0337) (0,0337) (0,0337)
Zufuhr Luft (A) Nm’/h 14 10 12
Druck barU 1,2 1,2 1,2
Zufuhr Brenner
Sauerstoffangereicherte Luft | Nm®/h 69 65 68
B)
0,-Gehalt Vol.% 32 30 32
Summe O, Zufuhr Nm’/h 25,3 21,6 24,3
Kmol/h 1,130 0,964 1,083
Zufuhr Wasserstoff Nm’/h 27 27 12
Kmol/h 1,205 1,205 0,536
Zufuhr Kohlenstoffverbin- - --
dung
Stoff Methan
Menge Nm’/h 5,5
Luftstrom (C) Nm’/h 60 60 60
Stochiometrische Verhiltnisse
A% 2,099 1,789 2,011
X 0,938 0,80 2,023
Y 0,991 0,845 0,835

V =molares Verhiltnis eingesetzter O,/Bedarf an O, zur vollstindigen Oxidation des Siloxans; X = als
molares Verhiéltnis Oo/Hy; Y = (mol. Verhiltnis eingesetztes O,/ Bedarf an O, fiir stochiometrische Um-
setzung OMCTS+ Brenngase); barU=Uberdurck;

* OMCTS = Octamethylcyclotetrasiloxan.
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Tabelle 2
Beispiel Al-1 A2-1 A2-2
BET mYg |30 33 34
Schiittdichte g/ml 0,114 +- 0,011 10,105 +- 0,011 {0,103 +- 0,011
Stampfdichte g/ml 0,192 +- 0,015 10,178 +- 0,015 | 0,175 +- 0,015
Primérpartikelgrofie nm 94 82 78
PartikelgroBenverteilung D10 pm 3,978+0,380 | 5,137+0,520 4,973+0,455
PartikelgroBenverteilung D50 pm 9,383+£0,686 | 9,561+0,690 9,423+0,662
PartikelgroBenverteilung D90 pm 25,622+1,387 |17,362+0,921 18,722+1,218
C-Gehalt ppm 34+4 7346 80+6
Cl-Gehalt ppm <60 <60 <60
Al-Gehalt ppb 20 20 20
Gesamtgehalt Metalle auBBer Al ppb <700 <700 <700
Restfeuchte Gew.- |0,02-1,0 0,02-1,0 0,02-1,0

%

pH-Wert in Wasser 4% (IEP) - 4,8 4,6 4,5
Viskositdt bei 5 rpm, wéssrige Suspensi- | mPas 1262 1380
on 30 Gew-%, 23 °C 753
Erdalkalimetallgehalt ppb 538 487 472

B. 1. Herstellen von Siliziumdioxidpulver (Siliziumquelle: SiCl,)

Eine Menge Siliciumtetrachlorid (SiCly) wird bei einer Temperatur T verdampft und mit einem Druck P in
eine Flamme eines Brenners eingebracht, die durch Ziindung eines Gemisches von mit Sauerstoff angerei-
cherter Luft und Wasserstoff gebildet wird. Der mittlere normalisierte Gasflufl an der Brennermiindung wird
festgehalten. Das Prozessgemisch wird nachfolgend mit Prozessgas abgekuhlt. Das Produkt wurde an einem

Filter abgeschieden. Die Verfahrensparameter sind in Tabelle 3 und die Kenndaten der resultierenden Pro-

dukte in der Tabelle 4 angegeben. Sie sind mit B1-x gekennzeichnet.

2. Modifizierung 1: Erhohter Kohlenstoffgehalt

Es wurde wie unter B.1. beschrieben verfahren, das Verbrennen des Siliziumtetrachlorids wurde aber so ge-

fithrt, dass dabei auch eine Menge an Kohlenstoff gebildet wird. Experimentaldaten zu diesem Beispiel sind

mit B2-x gekennzeichnet.
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Tabelle 3
Beispiel B1-1 B2-1
Acrosolbildung
Zufuhr Siliziumtetrachlorid Kg/h 50 50
(kmol) (0,294) (0,294)
Temperatur T °C 90 90
Druck p barU 1,2 1,2
Zufuhr Brenner
Sauerstoffangereicherte Luft, | Nm*/h 145 115
darin O,-Gehalt
Vol.% 45 30
Zufuhr Kohlenstoffverbin- -
dung
Stoff Methan
Menge Nm’/h 2,0
Zufuhr Wasserstoff Nm’/h 115 60
Kmol/h 5,13 2,678
Stochiometrische Verhiltnisse
X 0,567 0,575
Y 0,946 0,85

X = als molares Verhiltnis O,/H,; Y = mol. Verhiltnis eingesetztes O,/ Oy-Bedarf fiir stochiometrische

Reaktion mit SiCl;+ H, + CH,); barU = Uberdruck.

Tabelle 4

Beispiel B1-1 B2-1
BET m’/g 49 47
Schiittdichte g/ml 0,07 £0,01 0,06+0,01
Stampfdichte g/ml 0,11 +£0,01 0,10 £0,01
Primérpartikelgrofie nm 48 43
PartikelgroBenverteilung D10 pm 5,0+0,5 4,5+0,5
PartikelgroBenverteilung D50 pm 9,3+0,6 8,7+0,6
PartikelgroBenverteilung D90 pm 16,4+0,5 15,8+0,7
C-Gehalt ppm <4 76
Cl-Gehalt ppm 280 330
Al-Gehalt ppb 20 20

Summe der Konzentrationen von Ca, Co, |ppb <1300 <1300

Cr, Cu, Fe, Ge, Hf, K, Li, Mg, Mn, Mo,

Na, Nb, Ni, Ti, V, W, Zn, Zr

Restfeuchte Gew.-% 0,02-1,0 0,02-1,0
pH-Wert in Wasser 4% (IEP) pH 3,8 3,8
Viskositit bei 5 rpm, wéssrige Suspension | mPas 5653 6012

30 Gew-%, 23 °C

Erdalkalimetallgehalt ppb 550 342
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Wasserdampfbehandlung

Ein Partikelstrom von Siliziumdioxidpulver wird iiber den Kopf einer stehenden Siule eingebracht. Uber den
FuB3 der Saule werden Wasserdampf mit einer Temperatur (A) und Luft zugeflihrt. Die Sdule wird durch eine
innenliegende Heizung auf eine Temperatur (B) am Saulenkopf und eine zweite Temperatur (C) am Saulen-
fuBl gehalten. Nach Verlassen der Séule (Verweilzeit (D)) weist das Siliziumdioxidpulver insbesondere die in

Tabelle 6 gezeigten Eigenschaften auf. Die Verfahrensparameter sind in Tabelle 5 angegeben.

Tabelle §
Beispiel C-1 C-2
Edukt: Produkt aus B1-1 B2-1
Zufuhr Edukt kg/h 100 100
Zufuhr Wasserdampf kg/h 5 5
Temperatur Wasserdampf (A) °C 120 120
Zufuhr Luft Nm’/h 4,5 4,5
Séule
Hohe m 2 2
Innendurchmesser mm 600 600
T (B) °C 260 260
T (C) °C 425 425
Verweilzeit (D) Siliziumdi- s 10 10
oxidpulver
Tabelle 6
Beispiel C-1 C-2
pH-Wert in Wasser 4% (IEP) - 4,6 4,6
Cl-Gehalt ppm <60 <60
C-Gehalt ppm <4 36
Viskositdt bei 5 rpm, wéssrige Sus- | mPas 1523 1478
pension 30 Gew-%, 23 °C

Die in den Beispielen C-1 und C-2 erhaltenen Siliziumdioxidpulver weisen jeweils einen niedrigen Chlor-
gchalt, sowie in Suspension einen moderaten pH-Wert auf. Der Kohlenstoffgehalt von Beispiel C-2 ist hdher

als bei C-1.

Behandlung mit Neutralisationsmittel

Ein Partikelstrom von Siliziumdioxidpulver wird {iber den Kopf einer stehenden Siule eingebracht. Uber den
Fuf} der Séule wird ein Neutralisationsmittel und Luft zugefthrt. Die Séule wird durch eine innenliegende
Heizung auf eine Temperatur (B) am Séulenkopf und eine zweite Temperatur (C) am Séulenfufl gehalten.
Nach Verlassen der Sédule (Verweilzeit (D)) weist das Siliziumdioxidpulver insbesondere die in Tabelle 8 ge-

zeigten Eigenschaften auf. Die Verfahrensparameter sind in Tabelle 7 angegeben.
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Tabelle 7
Beispiel D-1
Edukt: Produkt aus B1-1
Zufuhr Edukt kg/h 100
Neutralisationsmittel Ammoniak
Zufuhr Neutralisationsmittel kg/h 1,5
Kenndaten Neutralisationsmittel Erhiltlich bei Air Liquide:
Ammoniak N38, Reinheit >
99,98 Vol.%
Zufuhr Luft Nm’/h 4,5
Séule
Hohe m 2
Innendurchmesser mm 600
T (B) °C 200
T (C) °C 250
Verweilzeit (D) Siliziumdi- s 10
oxidpulver
Tabelle 8
Beispiel D-1
pH-Wert in Wasser 4% (IEP) - 4,8
Cl-Gehalt ppm 210
C-Gehalt ppm <4
Viskositit bei 5 rpm, wéssrige Suspension | mPas 821
30 Gew-%, 23 °C

1. Herstellen von Siliziumdioxidgranulat aus Siliziumdioxidpulver
Ein Siliziumdioxidpulver wird in vollentsalztem Wasser dispergiert. Dabei wird ein Intensivmischer Typ
R der Maschinenfabrik Gustav Eirich eingesetzt. Die entstehende Suspension wird durch eine Membran-
pumpe gefordert und dabei mit Druck beaufschlagt und durch eine Diise in Tropfchen iiberfithrt. Diese
werden in einem Sprihturm getrocknet und sammeln sich an dessen Boden. Die Verfahrensparameter
sind in Tabelle 9 angegeben, die Eigenschaften der erhaltenen Granulate in Tabelle 10. Experimentalda-

ten zu diesem Beispiel sind mit E1-x gekennzeichnet.

2. Modifizierung 1: Erhohter Kohlenstoffgehalt
Es wird analog der Beschreibung E.1. verfahren. Zusétzlich wird Kohlenstoffpulver in die Suspension

eindispergiert. Experimentaldaten zu diesem Beispiel sind mit E2-x gekennzeichnet.
3. Modifizierung 2: Zugabe von Silizium

Es wird analog der Beschreibung E.1. verfahren. Zuséitzlich wird eine Siliziumkomponente in die Sus-

pension eindispergiert. Experimentaldaten zu diesem Beispiel sind mit E3-1 gekennzeichnet.
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Tabelle 9 (Fortsetzung)
Beispiel E5-21 E6-21 E6-22 E6-23 E6-24
Edukt = Produkt aus A1-1 Al-1 A1-1 B1-1 B1-1
Menge Edukt Kg 10 10 10 10 10
Kohlenstoffpulver - - - - -
Material
Max. Partikelgrofle
Menge
Siliziumkomponente -- - -- -- --
Stoff
Korngrofle (d50)
Menge
Kohlenstoffgehalt
Summe der Konzentrationen
von Ca, Co, Cr, Cu, Fe,
Ge, Hf, K, Li, Mg, Mn,
Mo, Na, Nb, Ni, Ti, V, W,
Zn, Zr
Glite* |VE VE VE VE VE
Wasser
Liter 5,4 5,4 5,4 5,4 5,4
Dispersion - Feststoffgehalt Gew.% |65 65 65 65 65
Dise
Durchmesser mm 2,2 2,2 2,2 2,2 2,2
Temperatur °C 25 25 25 25 25
Druck Bar 16 16 16 16 16
Einbauhohe m 6,5 6,5 6,5 6,5 6,5
Spriihturm
Hohe m 18,2 18,2 18,2 18,2 18,2
Innendurchmesser m 6,3 6,3 6,3 6,3 6,3
T (Zugefithrtes Gas) °C 380 380 380 380 380
T (Abluft) °C 110 110 110 110 110
Luftstrom m’/h 6500 6500 6500 6500 6500

Einbauhohe = Abstand zwischen Diise und tiefstem Punkt des Sprithturminneren in Richtung des Schwerkraftverk-
tors; *VE = vollentsalzt, Leitwert < 0,1 pS; ** C 006011: Graphitpulver, max. TeilchengroBe: 75 wm, hoch-
rein (erhéltlich bei Goodfellow GmbH, Bad Nauheim (Deutschland); *** erhaltlich bei der Wacker Chemie
AG (Miinchen, Deutschland).
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Tabelle 10 (Fortsetzung)
Beispiel E5-21 E6-21 E6-22 E6-23 E6-24
BET m’/g 29 29 28 48 47
Schittdichte o/ml 0,8£0,1 |0,8+0.1 |0.8%0,1 [0,8+0,1 |0,8%0,1
Stampfdichte g/ml 0,9+0,1 0,9+0,1 0,9+0,1 0,9+0,1 0,9+0,1
mittlere Partikelgrofle pm 255 255 255 255 255
PartikelgroBenverteilung D10 pm 110 110 110 110 110
PartikelgroBenverteilung D50 pm 222 222 222 222 222
PartikelgroBenverteilung D90 pm 390 390 390 390 390
SPHT3 Dim-los | 0,64-0,98 [ 0,64-0,98 |0,64-0,98 | 0,64-0,98 |0,64-0,98
Aspektverhéltnis B/L (Breite zu
Linge) Dim-los | 0,64-0,94 [ 0,64-0,94 |0,64-0,94 |0,64-0,94 |0,64-0,94
C-Gehalt ppm <4 <4 <4 <4 <4
Cl-Gehalt ppm <60 <60 <60 <60 110
Al-Gehalt ppb 20 20 20 20 20
Summe der Konzentrationen von
Ca, Co, Cr, Cu, Fe, Ge, Hf, K, Li,
Mg, M. Mo, Na, Nb, Ni. Ti, V. ppb <700 <700 <700 <700 <700
W, Zn, Zr
Restfeuchte Gew.-% [ <3 <3 <3 <3 <3
Erdalkalimetallgehalt ppb 543 555 513 548 552
Porenvolumen ml/g 0,33 0,33 0,33 0,45 0,45
Schiittwinkel ° 26 26 26 26 26

Reinigen von Siliziumdioxidgranulat

Siliziumdioxidgranulat wird in einem Drehrohrofen zunichst gegebenenfalls bei einer Temperatur T1 mit Sau-
erstoff oder Stickstoff (siche Tabelle 11) behandelt. AnschlieBend wird das Siliziumdioxidgranulat im Gleich-
strom mit einer chlorhaltigen Komponente behandelt, wobei die Temperatur bis auf eine Temperatur T2 erhoht

wird. Die Verfahrensparameter sind in Tabelle 11 angegeben, die Eigenschaften der erhaltenen behandelten

Granulate in Tabelle 12.
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Tabelle 11 (Fortsetzung)

Beispiel F5-21 Fo6-21 F6-22 F6-23 F6-24

Edukt = Produkt aus E5-21 E6-21 E6-22 E6-23 E6-24

Drehrohrofen

Léange cm 200 200 200 200 200

Innendurchmesser cm 10 10 10 10 10

Durchsatz kg/h 2 2 2 2 2

Rotationsgeschwindig-

et U/min |2 2 2 2 2

T1 °C 1100 1100 1100 1100 1100

Atmosphére O, pur O, pur O, pur O, pur O, pur

Reaktand O, O, O, O, O,
Zufithrung 300 'h 300 'h 300 'h 300 I/h 300 I/h

Restfeuchte Gew.-% | <1 <1 <1 <1 <1

T2 °C 1100 1100 1100 1100 1100

Gleichstrom
Komponente 1: HCI I/h 50 50 50 50 50
Komponente 2: Cl, 1/h 0 0 0 0 0
Komponente 3: N, 1/h 50 50 50 50 50
Gleichstrom gesamt I/h 100 100 100 100 100
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Wirmebehandlung von Siliziumdioxidgranulat

Siliziumdioxidgranulat wird in einer dem Schmelzofen vorgeschalteten und mit dieser tiber eine weitere Zwi-
schenkammer stoffleitend verbundenen Vorkammer in Gestalt eines Drehrohrofens einer Temperaturbehand-
lung unterzogen. Der Drehrohrofen ist durch ein in Forderrichtung ansteigendes Temperaturprofil gekenn-
zeichnet. Erhalten wurde ein weiter behandeltes Siliziumdioxidgranulat. In Beispiel G-4-2 wurde auf eine
Wirmebehandlung beim Mischen im Drehrohrofen verzichtet. Die Verfahrensparameter sind in Tabelle 13

angegeben, die Eigenschaften der erhaltenen behandelten Granulate in Tabelle 14.

105



PCT/EP2016/081437

WO 2017/103114

*(q pun (e UOA UOTIRUIQUIOY] TOUId PO UYIATLL A\ IOP SNE SIYOIYAI(] SAP SUNSION 1P UAYOUIH (q I9PO YIAYSIPUIMISITSUONLIOY TP UdYOYLH (B YoInp UIPIOM JYOIALd

SAZJeSYOIMN(T SO SUNUOYIH duld uuey [ardsiog wnyz ‘uaprom jssedofue puaydardsiud SudjorjoIqaI([ Sap SUNSION JIP JOPO/pPun JAYSIPUIMYISIFSUOTILI0Y JIP UUBP PUn PIM

UAS0MAT WONSUISSEN SPUSRNSNE USJOION[L(] WP SNE L3P PUIFNE] qILNIE] W SSEP J2IN3PAq Se(] "HYBMIT dGOIS[3Y S[e ZesYdIN(] 1P APIMM USJQIYOIYI( UdP 13¢]

meRdununeyy=1Yy

{(pue[yosINA(] ‘uayoun ATWAY) JAYOBAN JIP 19q YOI [BYIS <UL 0w = Q[[RIPWIPUWIAL] dWING T S 1[BUASTTOISUIUOY ‘M Q=05(T 2¢gOISUIO
PUB[UOSINA(] “UOUNJA]) DY MY Ioe 1P 129 yorpeyd twdd ¢ ‘wddg = ofjejowpuarg S ‘wdd ¢ > )[eyagyjoisua[yoy w g=09(] AYQISUIOY 4y 4

jures
90 90 90 90 90 90 90 90 90 U/ WN | -08 wonssen) zpesyom(g
wons wons wons wons uor)
wonsuad WOoNSUd3 | WONSUIT | WONSUIZ | wonsuag -Uagan) -Uagan) -Uagan) -u0390) | -YoAUOY
-0 wr -0 wr -0 wr -0 wr -0 wr wr wr wr wr g
0 0 0 0 0 0 0 0 e Yoy SuMUOLISTUNWONS ‘Ser)
STpdsouY
00¢ 00¢ 00¢ 00¢ 00¢ 00¢ 00¢ 00¢ 00¢ 00¢ Do | (uRjormyoryaI(] ssesny) gL
Ld Ld Ld Ld Ld Ld Ld Ld Ld Ld Do (U9JOIOIYAL(T SSe[UTH) 1L
0€¢ 0€¢ 0€¢ 0€¢ 0€¢ 0€¢ 0€¢ 0€¢ 0€¢ 0€ |  uuyn | HYSIPULMIOSIFSUONLIOY
S S S S S S S S S 8 /8y zyesyoImg
01 01 01 01 01 01 01 01 01 01 u JISSIULd.MPUatU]
00¢ Hepu2 00¢ 00¢ 00¢ 00¢ 00¢ 00¢ 00¢ 00¢ 00¢ u ague
{ TOJOTONPI
%10 %100
% % 53Uy
wfoamnd | 10Aand o8
- | wnzqg | wzgg -- -- -- -- -- -- -- TRIURUOdWONWUNIZITS
T-14 I-14 I-14 (%] 1-€d 1-24 S-1d -4 €14 1d I-14 Stie 130poId = PNpY
-9 rD I-+¥D (R 1-€D | ) S-19 1D €10 1D I-1D Prdsrg

€1 9IPqeL

106



WO 2017/103114 PCT/EP2016/081437

Tabelle 13 (Fortsetzung)

Beispiel G5-21 G6-21 G6-22 G6-23 G6-24
Edukt = Produkt aus F5-21 Fo6-21 F6-22 F6-23 F6-24
Siliziumkomponenten - - - - -
Stoff
Menge
Drehrohrofen
Léange cm 200 200 200 200 200
Innendurchmesser cm 10 10 10 10 10
Durchsatz kg/h |5 5 5 5 5
Rotationsgeschwindigkeit | U/min | 30 30 30 30 30
T1 (Einlass Drehrohrofen) °C RT RT RT RT RT
T2 (Auslass Drehrohrofen) | °C 500 500 500 500 500
Atmosphére
0., 0., 0., 0., 0.,
im Gegen- |im Gegen- |im Gegen- |im Gegen- |[im Gegen-
Gas, Stromungsrichtung strom strom strom strom strom
Durchsatz Gasstrom ge- 3
Nm’/h 0,6 0,6 0,6 0,6 0,6
samt

RT=Raumtemperatur.
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H. Schmelzen von Granulat zu Quarzglas

Siliziumdioxidgranulat gem#B Zeile 2 von Tabelle 15 wird zur Herstellung eines Quarzglasrohres in einem Vertikal-
Tiegelziehverfahren eingesetzt. Der Aufbau des hangenden Schmelztiegels ergibt sich schematisch aus Figur 6. Das
Siliziumdioxidgranulat wird iiber die Feststoffzufihrung zugegeben und das Innere des Schmelztiegels mit einem
Gasgemisch gespiilt. Im Schmelztiegel bildet sich eine Glasschmelze, auf welcher ein Schiittkegel aus
Siliziumdioxidgranulat aufsitzt. Im unteren Bereich des Schmelztiegels wird geschmolzenes Glas aus der Glasschmelze
iiber eine Ziehdiise (gef. mit einem Dom) entnommen und als Rohrstrang vertikal nach unten abgezogen. Aufgrund
des Eigengewichts und der Viskositit der Glasschmelze iiber der Diise und der durch die Diise vorgegebenen
Lochgrofie ergibt sich der Durchsatz der Anlage. Durch Variieren der zugefithrten Menge Siliziumdioxidgranulats und
der Temperatur kann der Durchsatz auf die gewiinschte GriBe eingestellt werden. Die Verfahrensparameter sind in

Tabelle 15 angegeben, die Eigenschaften der gebildeten Quarzglaskdrper in Tabelle 16.

- 109 -
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Nachbearbeiten eines Quarzglaskorpers

Ein in Beispiel H1-1 erhaltener und bereits gezogener Quarzglaskorper (1000 kg, Oberfliche = 110 m?;
Durchmesser= 1,65 cm, Gesamtlinge 2120m) wird zu Stiicken mit einer Lénge von 200 cm durch Anritzen
und Abschlagen zerteilt. Die Endfldchen wurden durch Sédgen nachbearbeitet, um eine gerade Endfldche zu
erhalten. Die so erhaltene Charge Quarzglaskorper (N-1) wurde durch Eintauchen in ein HF-Bad (V=2 m*)
fiir 30 Minuten gereinigt und anschlieBend mit VE-Wasser abgespiilt (ergibt Quarzglaskorper (N-1°9)).

»Altsiure®* (HF-Bad nach Gebrauch)
Die in Beispiel I im Tauchbad vorliegende Fliissigkeit (V= 2m’) wird nach dem Behandeln des Quarzglas-
korpers (I-1°) ohne Aufbereitung direkt bestimmt. Die fiir die vorgenannte Behandlung eingesetzte Fliissig-

keit ist vor und nach dem Behandeln durch die in der Tabelle 17 genannten Eigenschaften gekennzeichnet.

Tabelle 17
Element Einheit Vor Behandlung | Nach  Behandlung
eines Quarzglaskor- | eines Quarzglaskor-
pers pers der Masse m=
1000kg und der
Oberfliache von
110m’
Al ppm 0,04 0,8
Refrakdrmetall (W, Mo, | ppm 0 0,15
..)
Weitere Metalle gemdl | ppm 0,15 1
Liste* insgesamt, davon
Ca ppm 0,01 0,3
Mg ppm 0,04 0,09
Na ppm 0,04 0,1
Cr ppm 0,01 0,01
Ni ppm 0,001 0,01
Fe ppm 0,01 0,05
Zr ppm 0,01 0,05
Ti ppm 0,01 0,05
HF Gew.-% 40 35
Gehalt Si-F-Verbindungen | Gew.-% 4 6
Dichte g/em’ 1,14 1,123

-112 -
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Anspriiche

Ein Verfahren zum Herstellen eines Quarzglaskorpers beinhaltend die Verfahrensschritte:
1.) Bereitstellen eines Siliziumdioxidgranulats,
wobei das Siliziumdioxidgranulat aus pyrogenem Siliziumdioxid hergestellt wurde, wobei das Sili-
ziumdioxidgranulat folgende Merkmale aufweist:
A) eine BET-Oberfliche in einem Bereich von mehr als 20 bis 50 m*/g;
B) eine mittlere Partikelgrofe in einem Bereich von 50 bis 500 pm;
ii.)  Bilden einer Glasschmelze aus dem Siliziumdioxidgranulats in einem Ofen;
iii.)  Bilden eines Quarzglaskdrpers aus der Glasschmelze,

wobei der Ofen einen hidngenden Sintertiegel beinhaltet.

Das Verfahren nach Anspruch 1, wobei der Sintertiegel aus einem Sintermaterial besteht, welches ein
Sintermetall ausgewdhlt aus der Gruppe bestehend aus Molybdén, Wolfram und einer Kombination davon

beinhaltet.

Das Verfahren nach dem vorhergehenden Anspruch, wobei das Sintermetall des Sintertiegels eine Dichte

von 85% oder mehr der theoretischen Dichte des Sintermetalls, aufweist.

Das Verfahren nach ¢inem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die BET-Oberflache vor Schritt ii.)

nicht auf weniger als 5 m*/g verringert wird.

Das Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei der hidngende Sintertiegel mindestens
eines der folgenden Merkmale aufweist:

{a}  eine Authdngung;

{b}  mindestens zwei abgedichtete Ringe als Seitenteile;

{c}  ecine Diise;

{d}  einen Dorn;

{e}  mindestens einen Gaseinlass;

{f}  mindestens einen Gasauslass;

{g}  einen gekiihlten Mantel;

{h} eine Isolation auf der Aufenseite des Tiegels.

Das Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die Schmelzenergie iiber eine feste

Oberflache auf das Siliziumdioxidgranulat Gibertragen wird.

Das Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei im Gasraum des Ofens WasserstofT,

Helium, Stickstoff oder eine Kombination aus zwei oder mehr davon vorliegt.
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Das Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei das Bereitstellen des Siliziumdioxidgra-

nulats folgende Verfahrensschritte beinhaltet:

L.

IL.

Bereitstellen von Siliziumdioxidpulver, wobei das Siliziumdioxidpulver folgende Merkmale aus-

weist:
a.

b.

eine BET-Oberfliche in einem Bereich von 20 bis 60 m*/g, und

eine Schiittdichte in einem Bereich von 0,01 bis 0,3 g/ cm’;

Verarbeiten des Siliziumdioxidpulvers zu einem Siliziumdioxidgranulat, wobei das Siliziumdioxid-

granulat einen groBeren Partikeldurchmesser aufweist als das Siliziumdioxidpulver.

9. Das Verfahren nach Anspruch 8, wobei das Siliziumdioxidpulver in Schritt I.a. mindestens eines der fol-

genden Merkmale aufweist:

c
d.

€.

™

k.

L

einen Kohlenstoffgehalt von weniger als 50 ppm;

einen Chlorgehalt von weniger als 200 ppm;

einen Aluminiumgehalt von weniger als 200 ppb;

einen Gesamtgehalt an Metallen, die von Aluminium verschieden sind, von weniger als 1
ppm;

mindestens 70 Gew.-% der Pulverteilchen weisen eine PrimérpartikelgrofBe in einem Bereich
von 10 bis 100 nm auf;,

eine Stampfdichte in ¢inem Bereich von 0,001 bis 0,3 g/ cm’;

eine Restfeuchte von weniger als 5 %;

eine PartikelgroBenverteilung Dy in einem Bereich von 1 bis 7 pm;

eine PartikelgroBenverteilung Dsg in einem Bereich von 6 bis 15 pum;

eine PartikelgroBenverteilung Dy in einem Bereich von 10 bis 40 um;

wobei die Gew.-%, ppm und ppb jeweils auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidpulvers bezo-

gen sind.

Das Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei das Siliziumdioxidpulver herstellbar ist

aus einer Verbindung ausgewihlt aus der Gruppe bestehend aus Siloxanen, Siliziumalkoxiden und Silizi-

umhalogeniden.

Das Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei das Siliziumdioxidgranulat mindestens

eines der folgenden Merkmale aufweist:

0
D)
E)
F)
G)
H)
D)

eine Schiittdichte in einem Bereich von 0,5 bis 1,2 g/ cm’;

einen Kohlenstoffgehalt von weniger als 50 ppm;

einen Aluminiumgehalt von weniger als 200 ppb;

Stampfdichte in ¢inem Bereich von 0,7 bis 1,3 g/ em’;

ein Porenvolumen in einem Bereich von 0,1 bis 2,5 mL/g;

einen Schiittwinkel in einem Bereich von 23 bis 26°;

eine PartikelgroBenverteilung Dy in einem Bereich von 50 bis 150 um;
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T
K)

eine PartikelgroBenverteilung Dsg in einem Bereich von 150 bis 300 pm;

eine PartikelgroBenverteilung Do in ¢inem Bereich von 250 bis 620 pm,

wobei die ppm jeweils auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats bezogen sind.

Das Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, beinhaltend folgenden Verfahrensschritt:

iv.)

Bilden eines Hohlkdrpers mit mindestens einer Offnung aus dem Quarzglaskéorper.

Ein Quarzglaskorper erhiltlich nach einem Verfahren geméB einem der Anspriiche 1 bis 12.

Der Quarzglaskorper nach Anspruch 13, mindestens aufweisend eines der folgenden Merkmale:

Al
B]
C]
D]
E]
F]

G]

H]

1]

J]

K]

L]
M]

einen OH-Gehalt von weniger als 500 ppm

einen Chlorgehalt von weniger als 200 ppm;

einen Aluminiumgehalt von weniger als 200 ppb ;

einen ODC-Anteil von weniger als 5-10"/cm’;

einen Metallgehalt von Metallen, die von Aluminium verschieden sind, von weniger als 1 ppm;

eine Viskositdt (p=1013 hPa) in einem Bereich von log;o (n (1250°C) / dPas) = 11,4 bis logo (y
(1250°C) / dPas) = 12,9 oder log;o ( (1300°C) / dPas) = 11,1 bis log;o (1 (1300°C) / dPas) = 12,2
oder log;o (1 (1350°C) / dPas) = 10,5 bis logie (n (1350°C) / dPas) = 11,5;

eine Standardabweichung des OH-Gehalts von nicht mehr als 10 %, bezogen auf den OH-Gehalt A]
des Quarzglaskorpers;

eine Standardabweichung des Cl-Gehalts von nicht mehr als 10 %, bezogen auf den Cl-Gehalt B]
des Quarzglaskorpers;

eine Standardabweichung des Al-Gehalts von nicht mehr als 10 %, bezogen auf den Al-Gehalt C]
des Quarzglaskorpers;

eine Brechzahlhomogenitit von weniger als 10

eine zylindrische Form;

einen Wolframgehalt von weniger als 1000 ppb;

einen Molybdéingehalt von weniger als 1000 ppb,

wobei die ppb und ppm jeweils auf das Gesamtgewicht des Quarzglaskorpers bezogen sind.

Ein Verfahren zum Herstellen eines Lichtleiters beinhaltend folgende Schritte

A/

B/

Bereitstellen

Al/  eines Hohlkérpers mit mindestens einer Offnung erhiltlich nach einem Verfahren gemiB
Anspruch 12, oder

A2/ eines Quarzglaskorpers gemél einem der Anspriiche 13 oder 14, wobei der Quarzglaskdrper
zuniichst zu einem Hohlkorper mit mindestens einer Offnung verarbeitet wird;

Einbringen eines oder mehrerer Kernstébe in den Hohlkorper aus Schritt A/ durch die mindestens

eine Offnung unter Erhalt eines Vorliufers;
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C/ Ziehen des Vorldufers in der Wérme unter Erhalt eines Lichtleiters mit einem oder mehreren Ker-

nen und einer Hiille M1.

16.  Ein Verfahren zum Herstellen eines Leuchtmittels beinhaltend folgende Schritte
5 (1) Bereitstellen
(i-1) eines Hohlkorpers mit mindestens einer Offnung erhiltlich nach einem Verfahren geméf
Anspruch 12; oder
(i-2) eines Quarzglaskorpers geméf einem der Anspriiche 13 oder 14, wobei der Quarzglaskor-
per zunéchst zu einem Hohlkdrper verarbeitet wird;
10 (i)  gegebenenfalls Bestiicken des Hohlkorpers mit Elektroden;

(i)  Fullen des Hohlkdrpers mit einem Gas.

17.  Ein Verfahren zum Herstellen eines Formkdrpers beinhaltend folgende Schritte:
(1)  Bereitstellen eines Quarzglaskdrpers nach einem der Anspriiche 13 oder 14 oder erhéltlich nach ei-
15 nem Verfahren geméf einem der Anspriiche 1 bis 12;

(2)  Formen des Quarzglaskorpers unter Erhalt des Formkorpers.

18. Eine Verwendung eines hingenden Sintertiegels zur Herstellung von Quarzglas und von Produkten be-
inhaltend Quarzglas ausgewéhlt aus der Gruppe bestehend aus einem Lichtleiter, einem Leuchtmittel und
20 einem Formkorper, wobei das Siliziumdioxidgranulat aus pyrogenem Siliziumdioxid hergestellt wurde,
wobei das Siliziumdioxidgranulat folgende Merkmale aufweist:
A) eine BET-Oberfliche in einem Bereich von mehr als 20 bis 50 m*/g;

B) eine mittlere PartikelgroBe in einem Bereich von 50 bis 500 pm.
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