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En fremgangsmade til fremstilling af genstande
omfattende silica~holdige glaslegemer samt de ifglge
fremgangsmiaden fremstillede genstande. Ifglge frem-
gangsmdden smeltes silica-holdige gelpartikler til
dannelse af et glaslegeme. I modsaztning til de kendte
fremgangsmader fremstilles disse partikler ved mekanisk
underopdeling af enten et i hovedsagen sammenhangende
gellegeme eller en ikke geleret eller delvis geleret
sol, der er i stand til at frembringe et i hovedsagen
sammenhzngende gellegeme, til dannelse af vade gel-
partikler med i hovedsagen ens stgrrelse.
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Den foreliggende opfindelse angar en fremgangsmade til
fremstilling af en genstand omfattende silica-holdigt
glas, ved hvilken man fremstiller silica-holdige gelpar-
tikler, smelter disse til et silica-holdigt glaslegeme og
tilendebringer fremstillingen af genstanden, f.eks. op-

tiske hgjsilica-glasfibre.

Genstande omfattende h¢jsilica-glaslegemer, dvs. glasle-
gemer indeholdende mindst 70 vegt~% silica, anvendes i en
lang razkke kommercielle forbindelser. F.eks. anvendes op-
tiske fibre, der er trukket fra optiske h¢jsilica-glasfi-
berpraforme, i optiske kommunikationssystemer. Sadanne
fibre omfatter typisk en hgjsilica-glaskerne omgivet med
en h¢jsilica-glasbekladning, hvor kernen har et hg¢jere
brydningsindeks end bekladningen, hvorved den elektromag-
netiske straling kan ledes. Denne forskel i brydningsin-
deks opnas f.eks. ved inkorporering af et "op-dopingsmid-
del" (et dopingsmiddel, der forgger brydningsindekset) i
kernen, eller ved inkorporering af et "ned-dopingsmiddel"
(et dopingsmiddel, der nedsstter brydningsindekset) i be-
kledningen, eller ved inkorporering af bade op- og ned-
dopingsmidler. Andre genstande omfatter hgjsilica-glasle-
gemer, sasom hpjsilica-glaslinser eller -prismer anvendes
i en lang razkke optiske systemer, medens genstande, sasom
ildfaste h¢jsilica-glasr¢r, -muffer og -holdere anvendes
ved varmebehandling og bearbejdning af halvledere.

Der kendes adskillige fremgangsmader til fremstilling af
hpjsilica~glaslegemer. Ved den formentlig mest udbredte
af disse fremgangsmdder handsorteres naturligt forekom-
mende kvartskrystaller indledningsvis, hvorpd de opvarmes
til alfa-beta kvarts overgangstemperatur (ca. 573 °C),
hvorved de sorterede krystaller s¢gnderbrydes. Den brudte
kvarts handsorteres igen og knuses derpa, typisk i en
kuglemplle. Efter rensning, f.eks. 1 syrebad, indf¢res
den knuste kvarts i en oxy-hydrogen-flamme til smeltning
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af kvartspulveret til et h¢jsilica-glaslegeme.

Oomend ovennavnte fremgangsmdde er anvendelig, har den dog
en del ulemper. F.eks. er den forholdsvis dyr, da det er
ngdvendigt at handselektere (dvs. sortere) radmaterialet
(den naturligt forekommende kvarts). Desuden indeholder
rdmaterialet typisk urenheder, sé&som jernioner og andre
overgangsmetalioner samt hydroxylgrupper, der absorberer
elektromagnetisk straling med bglgelangder, der omtrent
svarer til de, der anvendes i kommercielle kommunika-
tionssystemer baseret pa optiske fibre, f.eks. 1,3 um,
hvorved der opstér relativt stort optisk tab. Desuden in-
deholder rémateriale ofte andre urenheder, sasom zirconi-
umoxid, der forarsager spredning og/eller dannelse af
krystallinske faser, f.eks. zircon, der nedsatter glasfi-
brenes mekaniske styrke. Under kuglemglleprocessen indfg-
res yderligere sadanne spredende urenheder, mens yderli-
gere hydroxylioner indfg¢res af oxy-hydrogen-flammen. Den-
ne sarlige glasfremstillingsmetode udelukker endvidere
seadvanligvis inkorporering af dopingsmidler i det dannede
glaslegeme. Som fgplge heraf betragtes denne teknik almin-
deligvis som ugunstig til fremstilling af visse h¢jsili-
ca-glaslegemer, herunder praforme til optiske fibre.

Der er udviklet teknikker, ved hvilke man undgdr i det
mindste nogle af ovennavnte ulemper, saledes at disse
tillader fremstilling af hg¢jsilica-glaslegemer, sasom
preforme til optiske fibre. To af disse teknikker er
kendt som den udvendige dampaflejringsteknik (UDA) og
dampfase-aksialaflejringsteknikken (DAA). Ifgplge disse to
teknikker strommer reaktive luftarter, sasom SiCl4 og O2
ind i en oxy-hydrogen-flamme, hvor de reagerer under dan-
nelse af silicapartikler, sdkaldte "sodpartikler", der
aflejres termoforetisk pa et glassubstrat. Hvis man
f.eks. ¢nsker at forhgje det resulterende glaslegemes
brydningsindeks wved inkorporering af op-dopingsmidler,
sasom GeO2 eller P2 57 omfatter de reaktive luftarter
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endvidere typisk GeCl4 eller POCl3 (der reagerer med 02
til dannelse af op-dopingsmidlerne). Den herved fremkomne
relativt porgse sodmasse opvarmes under alle omstandighe-
der derpd til sintringstemperatur (typisk ca. 1400-1500
°c) til dannelse af et relativt tat, h¢jsilica-glaslege-

me.

Som navnt tillader bade UAD og DAA teknikken inkorpore-
ring af dopingsmidler i glaslegemerne, og de er derfor
anvendelige ved fremstilling af f.eks. przforme til op-
tiske fibre. Aflejringshastigheden for sodpartikler ved
disse teknikker er imidlertid relativt lav, da den be-
grenses bade af termoforesen og af den relativt lave kon-
centration af silicapartikler i de af oxy-hydrogen-flam-
men opvarmede gasstr¢gmme. De dannede glaslegemer er som

fplge heraf relativt dyre.

En anden teknik, der er anvendelig til fremstilling af
praforme til optiske fibre, er den Kkemiske damp-aflej-
ringsteknik (KDA). Her str¢gmmer reaktive luftarter, sdsom
ovennavnte, ind i et silicasubstratr¢r, hvor de diffunde-
rer frem til r¢rets indre overflade, hvor de reagerer un-
der dannelse af relativt t®t silicaglas. Desvaerre er
glasdannelseshastigheden forholdsvis lav. Forsg¢g pa at
forgge glasdannelseshastigheden ved at forhgje koncentra-
tionerne af de reaktive luftarter er slaet fejl, fordi
sddanne relativt hgje koncentrationer fe¢rte til gas-fase
nukleering af silicapartikler, der ofte fejes ud af sub-
stratrgoret af luftstrgmmen i stedet for at blive aflejret
pd substratr¢rets indre overflade. Endvidere er fors¢g pa
at ¢ge glasdannelseshastigheden ved forggelse af de reak-
tive luftarters strgmningshastighed slaet fejl, fordi de
reaktive luftarter ved disse relativt h¢je strgmningshas-
tigheder ikke nar at diffundere ind i substratvaggens
indre overflade (for at reagere og danne silica), for de
fejes ud af substratrgret. Som fglge heraf er ogsa denne
teknik relativt dyr.
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En anden teknik, der er anvendelig ved fremstilling af
h¢jsilica~glaslegemer, sdsom preforme til optiske hg¢jsi-
lica~glasfibre, er den modificerede kemiske dampaflej-
ringsteknik (MKDA). Denne teknik afviger fra KDA teknik-
ken ved, at silicapartikler bevidst nukleeres i gasfasen,
og aflejres termoforetisk pa& substratr¢grets inderside.
Denne teknik er fordelagtig, da den giver glas med stor
renhed og tillader inkorporering af dopingsmidler. Sk¢nt
glasdannelseshastigheden er betragteligt h¢jere end ifpl-
ge KDA teknikken, og de resulterende glaslegemer derfor
billigere end de ifglge KDA teknikken fremstillede, er
det ¢nskeligt at tilvejebringe endnu h¢jere glasdannel-
seshastigheder og endnu billigere glaslegemer.

En forholdsvis ny glasfremstillingsteknik, sol-gel meto-
den, g¢r det muligt at fremstille relativt billige hgjsi-
lica~glaslegemer. I en udfprelsesform for denne teknik,
kendt som alkoxidgelmetoden, blandes et silicium-holdigt
alkoxid, £f.eks. tetraethylorthosilicat (TEOS), med en
vandholdig opl¢sning. Da TEOS normalt ikke er blandbart
med vand, tilvejebringes blandingen ved f.eks. at oplgse
TEOS i et vandoplgseligt opl¢sningsmiddel, f.eks. etha-
nol, og derpa tilsatte den resulterende TEOS-ethanol-op-
l¢psning til den vandholdige opl¢gsning. Blandeprocessen
resulterer i dannelse af en sol, der derpd haldes i en
form, hvor den gennemgar en geleringsproces. (En "sol"
betegner her en kombination af vasker, oplgste faste
stoffer og/eller fine partikler dispergeret i en vaske).
Afhengigt af en rzkke variable f¢rer geleringsprocessen
enten til et silica-holdigt, por¢st gellegeme (hvis porer
indeholder vasker, sasom vand og ethanol) eller til et
silica-holdigt pulver, der udskilles fra opl¢sningen. (Et
"gellegeme" er her et flerfaset legeme, dvs. et legeme,
der omfatter mindst en vaske- og en faststoffase, dannet
udfra en sol ved sammenbinding af det faste materiale).
Hvis geleringsprocessen f.eks. fgrer til dannelse af et
gellegeme, t¢rres dette typisk (for at fjerne de i lege-



10

15

20

25

30

35

DK 167392 B1

mets porer tilbageblevne vasker), hvorpa det sinteres til
dannelse af et kompakt, silica-holdigt glaslegeme. (Anga-
ende alkoxid-gelmetoden se f.eks. S. Sakka, Treatise on
Materials Science and Technology, Vol 22, Glass III (Aca-
demic Press, New York, 1982)).

De ved alkoxid-gelmetoden anvendte udgangsmaterialer har
typisk relativt h¢j renhed, og de dannede glaslegemer har
derfor ligesd h¢j renhed (tilstedeverelse af urenheder er
som nazvnt ugnsket, fordi urenheder medfgrer spredning
og/eller optisk absorption). Endvidere inkorporeres de
brydningsindeksendrende dopingsmidler i glaslegemerne en-
ten under solens dannelse, under geleringsprocessen eller
efter t¢rringen af gellegemet, medens dette stadig er po-
rost. Efter te¢rringsproceduren kan resterende vand (og
hydroxylioner) i de t¢rrede gellegemers porer let fjernes
ved, at man bringer legemer i kontakt med (gasformigt)
chlor. Alkoxidgelmetoden indebazrer saledes mange fordele
i sammenligning med de ¢vrige glasfremstillingsteknikker.
Der opstdr imidlertid store krympninger under t¢rringen,
og derfor ma& te¢rringsprocessen sadvanligvis udfgres ved
relativt lav hastighed, sdledes at gellegemerne ikke
krakkelerer. Endvidere kan der ikke umiddelbart fremstil-
les forholdsvis store glaslegemer (glaslegemer med en

masse pad nogle hundrede gram).

Ifplge en anden variant af sol-gel metoden, den kolloide
gelmetode, blandes kommercielt tilgangeligt silicastev
eller silicapulver fremstillet ved alkoxid-gelmetoden med
vand, hvorefter blandingen st¢bes, geleres, t¢rres og
sintres. (Angdende den kolloide gelmetode se f.eks. E.M.
Rabinovich et al., Journal of the American Ceramic Socie-
ty, Vol. 66, p. 683 og D. W. Johnson, Jr. et al., ibid,
p.- 688). Udover at besidde mange af alkoxid-gelmetodens
fordele tillader den anden variant umiddelbar fremstil-
ling af relativt store glaslegemer, dvs. legemer med en
masse pa nogle hundrede gram. Det er imidlertid ikke let
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at fremstille meget store glaslegemer, dvs. legemer med
en masse svarende til eller st¢rre end ca. 1 kg.

Hpjsilica-glaslegemer er ogsd blevet fremstillet under
anvendelse af en plasma-flamme til smeltning af gelafled-
te silicapulvere, jvf. U.S. patentskrift nr. 3 954 431.
Herved blev sol-gel-metoden anvendt til dannelse af et
gellegeme, der blev t¢rret og derpad knust til et silica-
pulver. Til fjernelse af silicapartikler, der enten var
for store eller for smd, blev silicapulveret derefter
fort gennem bdde en 20 mesh sigte og en 100 mesh sigte,
hvorpa det sigtede pulver af en baregas blev fogrt til et
i plasma-flammen anbragt opfangningsorgan, hvor pulveret
blev smeltet.

Omend ovennavnte plasma-flamme-teknik er fordelagtig, om-
fatter den knusning af et tgrret gellegeme, hvilket inde-
barer forholdsvis ringe kontrol over de resulterende pul-
verpartiklers stgrrelse. Den manglende kontrol er af stor
betydning, da hver plasma-flamme-konfiguration (og i vir-
keligheden hver konfiguration af enhver type varmekilde)
tillader smeltning af silicapartikler med blot et speci-
fikt, tilsvarende st¢rrelsesinterval. Dette betyder, at
partikler, der falder uden for dette specifikke interval,
enten ikke bliver inkorporeret i det dannede glaslegeme
eller, hvis de inkorporeres, fordrsager u¢nskede korn-
eller bobledefekter i legemet. Som fg¢lge af denne mang-
lende partikelst¢rrelseskontrol er ovennavnte plasma-
flamme-teknik forholdsvis uegnet ved anvendelse af det
pulverformige udgangsmateriale, idet de ugnsket store el-
ler smd pulverpartikler ngdvendigvis md fjernes, hvorved
meget af pulveret gar til spilde.

Ved udvikling af glasfremstillings-teknikker har man til-
strabt at tilvejebringe fremgangsmader til fremstilling
af glaslegemer, der tillader forbedret sto¢rrelseskontrol
af, og sdledes forholdsvis effektiv anvendelse af, ud-
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gangsmaterialet, der er rimeligt billige, undgdr inkorpo-
rering af urenheder, der fordarsager absorption og spred-
ning, tillader inkorporering af brydningsindeks-zndrende
dopingsmidler i glaslegemerne og tillader nem fremstil-
ling af meget store glaslegemer, dvs. legemer med en mas-

se svarende til eller storre end ca. 1 kg.

Ifplge opfindelsen tilvejebringes en hidtil ukendt frem-
gangsmadde til fremstilling af h¢jsilica-glaslegemer, ved
hvilken der opnas betydeligt forbedret ste¢rrelseskontrol
af og dermed forholdsvis effektiv brug af udgangsmateria-
let, som er forholdsvis billig, ikke medf¢rer inkorpore-
ring af ug¢nskede urenheder i glaslegemerne og samtidig
tillader inkorporering af brydningsindeks-andrende do-
pingsmidler i glaslegemerne, og som tillader umiddelbar
fremstilling af meget store glaslegemer.

Opfindelsen angdr en fremgangsmade af den indledningsvis
angivne art, som er ejendommelig ved det, der er angivet

i den kendetegnende del af krav 1.

Ifplge denne nye fremgangsmade anvendes sol-gel-metoden
med alle dens fordele til dannelse af silica-holdige gel-
partikler, der smeltes til et glaslegeme. I modsatning
til den kendte teknik dannes gelpartiklerne med kontrol-
leret st¢rrelse ved mekanisk og i hovedsagen ensartet un-
deropdeling af en sol, der er i stand til at frembringe
et i hovedsagen sammenhazngende gellegeme, f¢r eller under
geleringen under dannelse af adskilte, vade gelpartikler,
der faktisk alle har en ¢nsket, i hovedsagen ensartet
ste¢rrelse. Alternativt fremstilles sadanne i hovedsagen
ensartede gelpartikler ved mekanisk og i hovedsagen ens-
artet underopdeling af et i hovedsagen sammenhangende
gellegeme, fortrinsvis mens dette stadig i alt vaesentligt
er vadt. Som fg¢lge heraf dannes der ikke for store eller
for sm& gelpartikler, som derfor efter t¢rring let kan
smeltes til et glaslegeme, sdledes at der ikke gar noget
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(eller kun forholdsvis lidt) udgangsmateriale til spilde.

Det har vist sig, at mekanisk underopdeling af et i
hovedsagen sammenhzngende gellegeme kun fgrer til effek-
tiv fremstilling af adskilte, vade gelpartikler af i
hovedsagen samme st¢rrelse, hvis gellegemet er hovedsage-
ligt elastisk. Forsgpg pa mekanisk underopdeling af uelas-
tiske gellegemer har resulteret i, at disse legemer un-
dergadr plastisk flydning under dannelse af ikke-partikel-
formige, klage masser. Endvidere har det vist sig, at
ikke alle varianter af sol-gel metoden kan frembringe i
hovedsagen elastiske gellegemer. F.eks. er den konventio-
nelle alkoxid-metode anvendelig til fremstilling af sa-
danne legemer, mens den konventionelle kolloide metode i
mange tilfalde ikke er det.

Opfindelsen illustreres under henvisning til tegningen,
som viser et tversnit af en plasma-flamme, der er anven-
delig ved ud¢velse af opfindelsen.

Opfindelsen angar en fremgangsmade til fremstilling af
genstande omfattende hg¢jsilica-glaslegemer og genstande
fremstillet ifg¢lge fremgangsmaden. Genstande, der er om-
fattet af opfindelsen, er f.eks. optiske fibre, glaslin-
ser, glasprismer, ildfaste glasr¢r, -muffer og -holdere.

Som omtalt omfatter den nye fremstillingsmetode en ny
teknik til dannelse af et h¢jsilica-glaslegeme. Ifglge
opfindelsen dannes glaslegemet ved smeltning af silica-
holdige gelpartikler fremstillet ved sol-gel metoden. Ved
den her omhandlede fremgangsmade omdannes i hovedsagen
hele (dvs. mindst 90% af) udgangssolen eller i hovedsagen
alt (mindst 90% af) udgangsgelmateriale fremstillet if¢l-
ge sol-gel-metoden let til adskilte, vade gelpartikler,
hvoraf faktisk alle har en ¢nsket (udvalgt) i hovedsagen
ensartet st¢grrelse.
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I denne sammenhang anses gelpartiklerne for "vade", hvis
deres vaskeindhold er lig med eller ste¢rre end ca. 10

vegt-3%.

Storrelsen af disse eller andre gelpartikler beskrives
bekvemt ved en fordelingsfunktion kendetegnet ved en gen-
nemsnitlig partikelst¢rrelse og en standardafvigelse, o.
Her kan gelpartikelstg¢rrelsernes uniformitet let udledes
af f.eks. forholdet mellem den forholdsvis store parti-
kelstorrelse ved +1 ¢ fra gennemsnitsst¢rrelsen og den
relativt 1lille partikelst¢grrelse ved -1 ¢ fra gennem-
snitssteorrelsen. Et forholdsvis stort forhold, f.eks. 16
eller mere, indikerer, at gelpartiklerne har forholdsvis
uensartet stg¢rrelse, mens et forholdsvis lille forhold
indikerer, at gelpartiklerne har forholdsvis ensartet
storrelse. Ifgplge opfindelsen har praktisk taget alle
gelpartiklerne i hovedsagen ensartet ste¢rrelse, forudsat
dette forhold er mindre end eller lig med ca. 15, for-
trinsvis mindre end eller lig med ca. 10, is®r mindre end
eller 1lig med ca. 4. Som fgplge heraf spildes kun lidt el-
ler intet af udgangssolen eller gelmaterialet f¢r eller

under smeltetrinnet.

Ifplge opfindelsen dannes gelpartikler med en ¢nsket i
hovedsagen ensartet st¢rrelse ved mekanisk og i hovedsa-
gen ensartet underopdeling af enten en sol, der kan gele-
res til dannelse af et i hovedsagen sammenhzngende gelle-
geme for eller under geleringen, eller et i hovedsagen
sammenhangende gellegeme (hvis ¢vrige mekaniske egenska-
ber vil blive beskrevet i det fgplgende). Her betyder "me-
kanisk underopdeling" af en sol eller et gellegeme, at
underopdelingen opnas ved en fremgangsmade omfattende an-
vendelse af en ydre kraft pd solen eller gellegemet. Ved
et "i hovedsagen sammenha@ngende gellegeme" forstds i den-
ne tekst et legeme der, nar det i rumatmosfare opvarmes
til 500 °C i en time, ikke desintegrerer til partikler,

der er mindre en ca. 10 um. Et sadan i hovedsagen sammen-
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hezngende gellegeme er almindeligvis let fremstilleligt
ved anvendelse af ovennavnte konventionelle kolloide og
alkoxid-metoder samt ved den i det f¢lgende beskrevne
vapo gel-metode. En kolloid sol dannet ved dispergering
af silica-partikler med relativt lille specifikt overfla-
deareal, f.eks. et specifikt overfladeareal mindre end
ca. 5 mz/g, i en opl¢sning indeholdende f.eks. mere end
ca. 50 vagt-% polymert bindemiddel vil ikke f¢re til dan-

nelse af et i hovedsagen sammenhzngende gellegeme.

Hvis f.eks. en ugeleret eller delvis geleret sol (der kan
frembringe et i hovedsagen sammenhazngende gellegeme) skal
underopdeles mekanisk, kan dette let opnds ved f.eks. at
hzlde solen pad overfladen af en roterende plade, hvorved
sma dradber ugeleret eller delvis geleret sol af i hoved-
sagen ensartet stgrrelse kastes op i luften tilstrakke-
ligt lange til, at der opnds fuldstandig gelering. Sk¢nt
det ikke er essentielt, kan solen opvarmes, eller der kan
fortrinsvis tilsattes et geleringsmiddel, sdsom formamid
eller hydrogenfluoridsyre, til solen for at accelerere
geleringen, mens de smd@ soldraber befinder sig i luften.
Disse smd drdbers st¢rrelse bestemmes af pladens rota-
tionshastighed og solens viskositet. Ved en given visko-
sitet forer en forggelse af rotationshastigheden til en
reduktion af de smd drabers stgrrelse. Ved en given rota-
tionshastighed f¢rer en forggelse af viskositeten derimod
til en forggelse af de smd dradbers stg¢rrelse.

Ved en anden fremgangsmdde til mekanisk underopdeling af
en sol f¢gres solen gennem en abning eller dyse ¢verst i
et f.eks. cylindrisk kammer, hvorved der fremstilles smd
soldraber af i hovedsagen ensartet ste¢rrelse, der falder
ned mod kammerets bund under pavirkning af tyngdekraften.
Under dette fald geleres disse smd drdber til vade gel-
partikler af i hovedsagen ensartet st¢rrelse, der opsam-
les ved kammerets bund. De smé& soldrdbers stgrrelse og
dermed gelpartiklernes endelige stgrrelse bestemmes af
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dbningens stg¢rrelse og af den flydende sols str¢gmnings-
hastighed. Med en bestemt abningsst¢rrelse opnds der
f.eks. ved forggelse af strgmningshastigheden en redukti-
on af de smd drédbers st¢rrelse, mens en forgpgelse af ab-
ningsst¢rrelsen ved en bestemt str¢mningshastighed bevir-
ker en forggelse af de smad drabers stgrrelse. Ske¢nt det
ikke er essentielt for denne fremgangsmade, kan der an-
vendes enhver af et antal konventionelle teknikker til
acceleration af geleringen. F.eks. kan man opvarme Kamme-
ret, tilsatte et geleringsmiddel til solen, eller indfgre
en gas tangentielt i kammeret for at give de smd soldra-
ber en spiralformet bevagelse, hvorved der i alle tilfal-

de opnas en forggelse af geleringen.

Ved mekanisk underopdeling af et i hovedsagen sammenhan-
gende gellegeme opnas underopdelingen f.eks. ved, at man
tvinger gellegemet gennem en sigte med et retlinet trad-
gitter med trade af f.eks. metal eller polymer, der er
anbragt med i hovedsagen samme afstand. I hovedsagen sam-
menhazngende gellegemer, der er velanvendelige ved den her
omhandlede fremgangsmade, er sadanne, som brydes pa grund
af sk¢rt brud, og fortrinsvis er mekanisk svage, dvs. har
en brudstyrke i intervallet fra ca. 1 x 104 Newton pr. m2
til ca. 5 x 106 N/m2. Gellegemer med en brudstyrke under
ca. 1 x 104 N/m2 er ugnskede, idet de sadvanligvis ikke
har evnen til at gennemgd den mekaniske underopdelings-
proces, medens gellegemer med en brudstyrke over ca. 5 x
lO6 N/mz, selvom de ikke er udelukkede, er mindre o¢nsk-
verdige, fordi de kraver anvendelse af en forholdsvis
stor kraft til tilvejebringelse af mekanisk underopde-
ling. Her har det vist sig, at den ¢nskede mekaniske
svaghed generelt opnds umiddelbart efter gelering, forud-
sat at gellegemet har et vaskeindhold i intervallet fra
ca. 98 vagt-% til ca. 40 vagt-%. Vaskeindhold st¢rre end
ca. 98% er u¢gnskede, da de medf¢rer brudstyrker mindre
end ca. 1 x 10 N/m?, mens veskeindhold mindre end ca.

40% er mindre ¢nskverdige, fordi de er vanskeligt forar-
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bejdelige og medfgrer brudstyrker st¢rre end ca. 5 x 106

N/mz.

Det har vist sig, at man ifglge opfindelsen kun kan an-
vende i hovedsagen elastiske gellegemer, dvs. legemer,
der kan gennemgd mekanisk underopdeling til adskilte, va-
de gelpartikler af omtrent ensartet st¢rrelse. Ved et "i
hovedsagen elastisk legeme" forstds i denne tekst et le-
geme med sk¢rt brud, for hvilket belastning og efterfgl-
gende aflastning med et tryk svarende til 90% af legemets
brudstyrke resulterer i en tilsvarende, permanent defor-
mation, dvs. en deformation, der holder mindst 2 timer,
pd h¢jst ca. 10%. Forsgg pa at tvinge uelastiske gellege-
mer, f.eks. plastiske gellegemer, gennem en sigte har re-
sulteret i, at disse legemer flyder gennem sigten til
dannelse af ikke partikelformede, pastaagtige masser.

Det har endvidere vist sig at ikke alle varianter af sol-
gel metoden er anvendelige ved fremstilling af i hovedsa-
gen elastiske gellegemer. F.eks. f¢rer den konventionelle
alkoxid variant til dannelse af sadanne legemer, mens den
konventionelle kolloide variant i mange tilfazlde ikke go¢r
det. Hvis et gellegeme dannet ved den konventionelle kol-
loide variant te¢rres sd meget, at dets vaskeindhold er
mindre end ca. 10 vagt-% og derpad befugtes med vand, sa-
ledes at dets vaeskeindhold ligger i intervallet fra ca.
20 vagt-% til ca. 80 vegt-%, vil det resulterende legeme
vere i hovedsagen elastisk. Det har endvidere vist sig,
at en ny variant af sol-gel metoden, vapo gel metoden,
ogsd er anvendelig til fremstilling af i hovedsagen elas-
tiske gellegemer. Generelt indebzrer denne nye variant,
at SiCl4,
re detaljer ved denne nye variant er beskrevet i U.S. pa-

i dampfasen, bobles ned i et vandbad. Yderlige-

tentansggning nr. 940 393 af 11. december 1986 i navnet
J. W. Fleming og S.A. Pardenek (DK patentansggning
6483/87).
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som navnt behgver soler (der skal underopdeles mekanisk)
for at veare anvendelige ifplge opfindelsen kun at Kkunne
frembringe i hovedsagen sammenhazngende gellegemer, dvs.
enten i hovedsagen sammenhzngende, i hovedsagen elastiske
gellegemer eller i hovedsagen sammenhangende uelastiske
gellegemer. Det har imidlertid vist sig at gelpartikler,
der er fremstillet ved mekanisk underopdeling af soler,
der kan frembringe uelastiske gellegemer, i visse tilfel-
de ikke er fuldt sa& ¢nskverdige som gelpartikler frem-
stillet ved mekanisk underopdeling af enten soler, der
kan frembringe i hovedsagen elastiske gellegemer eller
gellegemer, der er i hovedsagen elastiske. Sidstnaevnte
gelpartikler (her betegnet "i hovedsagen elastiske gel-
partikler") undergdr, forudsat at de har en stprrelse pa
1 cm eller mindre, kun ringe elle ringen desintegration
("krummedannelse") under den i det f¢lgende beskrevne be-
handling, dvs. t¢rrings- og sintringstrinnene. Sk¢nt de i
hovedsagen elastiske gelpartikler krymper og konsolideres
under denne behandling, er denne krympning og konsolide-
ring i hovedsagen ensartet, og derfor forbliver de i
hovedsagen elastiske gelpartikler i hovedsagen af ensar-
tet storrelse (som ovenfor defineret). Derimod undergar
gelpartikler afledt fra soler, der frembringer uelastiske
gellegemer (her betegnet "uelastiske gelpartikler"”) under
tiden nogen desintegration under behandlingen. Som fglge
heraf udviser de behandlede, uelastiske gelpartikler un-
dertiden mindre ensartet partikelsste¢rrelse end de be-

handlede elastiske gelpartikler.

Umiddelbart efter dannelse er de i hovedsagen ensartede
gelpartikler (dannet som beskrevet ovenfor) vade, og de
skal te¢rres, inden de underkastes smeltning. I denne sam-
menhang er en gelpartikel "te¢r", forudsat dens vaskeind-
hold er mindre end ca. 10 vegt-%. Ved anvendelige t¢r-
ringsprocedurer opvarmes de vade gelpartikler f.eks. i en
t¢rreovn ved temperaturer mellem ca. 50 °C og ca. 250 °C
og i tilsvarende perioder fra ca. 1 time til ca. 100
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timer. Temperaturer under ca. 50 °C og opvarmningstider
mindre end ca. 1 time er u¢nskede, fordi de er ineffekti-
ve til t¢rring af forholdsvis store mengder gelpartikler.
Temperaturer over ca. 250 °C og opvarmningstider over ca.
100 timer er ugnskede, fordi te¢rringsudstyret og behand-
lingstiderne er ugkonomiske. Alternativt te¢rres gelpar-
tiklerne ved stuetemperatur i relativt lange tidsinter-
valler, f.eks. over 100 timer.

Under t¢rringen krymper de oprindeligt vade gelpartikler
som fplge af vaskefordampning. Afhazngigt af den anvendte
torringsprocedure reduceres gelpartiklernes dimensioner
ved denne i hovedsagen ensartede krympning med procenter
i intervallet fra O til ca. 80%. Sdledes kryber millime-
terstore vade gelpartikler til t¢rrede gel partikler med
(gennemsnits-) st¢rrelser i intervallet fra ca. 0,2 mm
til 1 mm.

Hvis de t¢rrede gelpartikler skal inkorporeres i et glas-
legeme med optisk kvalitet, bringes de fortrinsvis i kon-
takt med et gasformigt halogen, f.eks. gasformigt Clz,
eller en gas indeholdende et gasformigt halogen, efter
torringen til fjernelse af ugnskede urenheder, sasom vand
og/eller hydroxylioner. Det formodes, at halogenet dif-
funderer ind i hver gelpartikels indre og reagerer med de
ugnskede urenheder under dannelse af flygtige (gasformi-
ge) halogenider, f.eks. HCl, der derpa diffunderer ud af
gelpartiklerne. Det formodes endvidere, at denne diffu-
sionsproces omfatter bade gasdiffusion gennem porerne og
en faststofdiffusion gennem gelpartiklernes faste dele.
Her ligger mazngden af porer i hver gelpartikel fortrins-
vis i intervallet fra ca. 10% til ca. 90%, isar fra ca.
30% til ca. 80%. Mindre vardier end ca. 10% er ug¢nskede,
da dette indikerer, at et for stort antal porer er lukke-
de, hvilket nedsatter diffusionshastigheden for halogen
og halogenider (ind i og ud af gelpartiklerne) til et for
lavt niveau. Vardier, der er st¢rre end ca. 90%, er der-
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imod ugnskede, da de resulterende gelpartikler udviser
ugnsket he¢j grad af skrgbelighed. Samtidig ligger pore-
st¢rrelserne fortrinsvis i intervallet fra ca. 2 nm til
ca. 10 um, iser fra ca. 5 nm til ca. 1 um. Porestgrrelser
under ca. 2 nm er u¢nskede, da dette ogséa nedsatter gas-
diffusionshastigheden for halogen og halogenider i porer-
ne til et ugnsket lavt niveau. Porestg¢rrelser over ca. 10
um er ugnskede, fordi de indikerer f.eks. porevolumener
storre end ca. 90%, hvilket er ug¢gnsket af ovennavnte
grunde, og fordi de g¢r Kkonsolidering under sintring
ugnsket besverlig. Alternativt indikerer sadanne store
porestgrrelser ofte forholdsvis tykke, solide strukturer
omkring porerne og tilsvarende ugnsket lange faststofdif-
fusionslengder i gelpartiklerne. Endvidere ligger sadanne
gelpartiklers specifikke overfladeareal, som ngdvendigvis
omfatter porernes overfladeareal, fortrinsvis i interval-
let fra ca. 10 mz/g til ca. 1000 mz/g, iser fra ca. 20
m/g til ca. 600 mz/g. Specifikke overfladearealer under
ca. 10 mz/g er ugnskede, da de ogsd feorer til ug¢nsket
lange faststofdiffusionslangder. Specifikke overflade-
arealer over ca. 1000 m2/g er ugnskede, da dette forer
til ugnsket langsom gasdiffusion gennem porerne.

Generelt f¢rer de ifplge opfindelsen anvendelige sol-gel
varianter til dannelse af gellegemer og gelpartikler, der
efter at have gennemgdet ovennavnte t¢rreproces har oven-
nevnte volumetrisk por¢gsitet, porestg¢rrelser og overfla-

dearealer inden for de ovennavnte intervaller.

Sk¢nt det ikke er essentielt for opfindelsen sintres gel-
partiklernes fortrinsvis til glaspartikler efter torring.
Sintring tilvejebringes f.eks. ved, at man fgrst opvarmer
partiklerne til temperaturer i intervallet fra ca. 500 °C
til ca. 1500 °C (afhangig af faktorer, sasom sammensat-
ning og specifikt overfladeareal), og derpa holder par-
tiklerne ved disse temperaturer i perioder fra 0 til ca.

10 timer. Sintringstemperaturer under ca. 500 °C er
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ugnskede, da de resulterende partikler udviser ugnsket
lav tethed. Sintringstemperaturer og -tider over ca. 1500
°C og 10 timer er ugnskede, da de indebarer forholdsvis
stor sandsynlighed for ugnsket krystallisation, fordi
gelpartiklerne tit smelter sammen (hvilket er u¢nsket,
hvis de skal fgres ind i smelteflammens bane til dannelse
af et glaslegeme), men ogsa fordi det n¢dvendige udstyr
og behandlingstiderne er ugkonomiske. Afhangigt af den
anvendte sintringsprocedure, Kryber de t¢rrede gelpartik-
ler ki hovedsagen ensartet) i linear st¢rrelse (og bliver
til glaspartikler) med typiske procenter i intervallet
fra ca. 10% til ca. 90%. Millimeter-store t¢rrede gelpar-
tikler reduceres saledes til glaspartikler med (gennem-
snits-) ste¢rrelser typisk i intervallet fra ca. 0,1 mm
til ca. 0,9 mm.

Efter te¢rring (og om ¢nsket sintring) smeltes gelpartik-
lerne til dannelse af et glaslegeme. Smeltning tilveje-
bringes ved opvarmning af gelpartiklerne til temperaturer
over deres ble¢dgeringspunkt, dvs. til en temperatur ved
hvilken viskositeten er mindre end ca. 107'6 poise. En
lang razkke varmekilder kan anvendes til dette formal,
herunder f.eks. en oxy-hydrogen-flamme. Varmekilden er
imidlertid fortrinsvis en plasma-flamme af den i oven-
nevnte US patentskrift nr. 3 954 431 beskrevne type. En
sddan plasmabrender 10 er vist pd tegningen og bestar
f.eks. af en cylindrisk, kappe 20 af smeltet silica, der
er lukket i den ene ende (¢verste ende pad figuren). Denne
kappe 20 er med et r¢r 30 forbundet med en gaskilde 40.
Branderen 10 omfatter endvidere en spiral 50 rundt om den
abne ende (nederste ende p& figuren) af kappen 20, hvil-
ken spiral er elektrisk forbundet til en kraftig (10-100

kw) radiofrekvensgenerator 60.

Nar plasmabraznderen 10 er i brug, ledes en gas, f.eks.
oxygen, ind i silicakappen 20 via r¢ret 30, og radiofre-
kvensenergi f¢res til spiralen 50 til opndelse af en
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plasmaudladning, der frembringer en hvidglg¢dende flamme
70.

Nar plasmabrznderen anvendes til smeltning, frembringer
flammen 70 en str¢gm af varm gas hen mod og rundt om et
"opfangningsorgan" (et substrat hvorpd et glaslegeme dan-
nes) 100 understepttet af en holder 110, der er anbragt i
de varme gassers vej. Indledningsvis anvendes endvidere
en bazregas, sasom nitrogen, der udgar fra et fg¢der¢r 80
og fe¢rer gelpartiklerne gennem de varme gasser hen mod
opfangningsorganet. Under gelpartiklernes bevagelse over-
fores varme fra de varme gasser til gelpartiklerne, som
smelter og, nar de har ramt opfangningsorganet, begynder
at danne en glasmasse 90. Efterfglgende gelpartikler le-
des derefter gennem den varme gas til den smeltede del 95
af massen 90. Her sankes holderen 110 fortrinsvis med en
hastighed, der er tilstrzkkelig til, at den smeltede dels
95 position holdes konstant i forhold til flammen 70 og

fopdergpret 80.

Ikke alle gelpartikelst¢grrelser smeltes af plasmabrande-
ren 10. Forholdsvis sma gelpartikler medrives af den var-
me gas fra flammen 70, og som f¢lge heraf strgmmer de
rundt om glasmassen 90 i stedet for at sld imod denne og
blive inkorporeret i denne. Derimod har forholdsvis store
gelpartikler tilstrakkeligt moment til at gennemtrange
den varme gas (uden at blive medrevet), sdledes at de kan
stode mod massen 90. Hvis gelpartiklerne imidlertid er
for store, vil varmeoverfgringen fra den varme gas under
gelpartiklernes svavetid til massen 90 vere utilstrzkke-
lig til fuldstendigt at ble¢dggre disse. Som fglge heraf
danner disse delvis ble¢dgjorte gelpartikler efter anslag
mod massen ugnskede korn- eller bobledefekter i glasmas-

sen.

Den hensigtsmessige st¢grrelse af de gelpartikler, der

smeltes af en given plasmabranderkonfiguration, afhanger
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af et antal plasma-, veskestrgmnings- og varmeoverfe-
ringsparametre og m& generelt bestemmes empirisk. Ved en
sddan anvendelig empirisk fremgangsméde indfgrer man suc-
cessivt gelpartikler med forskellige, men kendte stg¢rrel-
ser ind i flammen 70's bane. Forholdsvis sméa partikler
bliver medrevet af de varme gasser og danner saledes ikke
en glasmasse. Partikler, der er for store til fuldsten-
digt at blive blgdgjort, danner korn- eller bobledefek-
ter.

Ifplge en udfgrelsesform for plasmabreznderen 10, har kap-
pen 20 en indvendig diameter pa 5 cm. En plasma dannes
inde i kappen 20, idet man successivt indfgrer to for-
skellige gasser i kappen via r¢ret 30 og pasatter et vek-
selstrgmssignal p& f.eks. 3 mHz og 18 kw pad spiralen 50.
Den gas, hvori plasmaudladningen startes er argon, der
indfgres i kappen 20 via r¢ret 30 ved en strgmningshas-
tighed pa f.eks. 12 liter/minut. Denne plasma bibeholdes
derpd i oxygen, der indfgres i kappen 20 via r¢ret 30 ved
en str¢mningshastighed pé f.eks. 20 liter/minut. Gassens
resulterende tryk i kappen 20 er atmosfarisk tryk eller

1lidt derover.

Opfangningsorganet 100 er anbragt langs den cylindriske
kappes 20 akse 5 cm under kappens abne ende. F¢dergret 80
skraner med en vinkel pa ca. 75° fra kappens 20's akse,
hvor r¢rets a&bne ende er anbragt 3 cm fra aksen og 0,1 cm

under kappen 20's &bne ende.

Hvis den bazregas, der afleverer gelpartiklerne, er nitro-
gen, og str¢gmningshastigheden er 1 liter/minut, har man
fundet, at st¢rrelsen af de torrede (eller sintrede) gel-
partikler under ovennavnte betingelser fortrinsvis ligger
fra ca. 0,1 mm til ca. 1 mm (som bestemt wved ovennavnte
empiriske fremgangsmdde). Tg¢rrede (eller sintrede) gel-
partikler, hvis ste¢rrelse ligger uden for dette interval,
er ugnskede, fordi et ugnsket stort antal af sadanne gel-



10

15

20

25

30

35

DK 167392 B1

19

partikler enten ikke inkorporeres i glasmassen eller dan-
ner korn- eller bobledefekter i glasmassen. I denne for-
bindelse er fremgangsmdde ifplge opfindelsen til frem-
stilling af i hovedsagen ensartede vade gelpartikler vel-
egnet til fremstilling af gelpartikler, der efter t¢rring
eller t¢rring og sintring falder inden for ovennavnte

storrelsesinterval.

Efter dannelse af silicamassen som ovenfor beskrevet,
ferdigggres den o¢nskede genstand i en razkke gangse trin.
Hvis det f.eks. er en optisk fiber, der skal dannes, er
fremgangsmdden ifglge opfindelsen eller en anden teknik
indledningsvis anvendt til dannelse af en silica-holdig
stav og derpd anvendes teknikken ifglge opfindelsen til
dannelse af en silica-holdig kappe, der er i kontakt med
og omkranser staven. (Her ville staven blive placeret pa
tvers af flammen 70 og blive roteret og bevaget horison-
talt, mens kappen dannes). Staven og kappen trazkkes derpd
til en optisk fiber under anvendelse af kendt teknik.

EKSEMPEL 1

Der blev fremstillet en sol ved blanding af 3 dele mate-
riale i en 4 liter blender, hver del indeholdende 400 g
silicaste¢v og 1600 g destilleret vand. Det anvendte sili-
castpv forhandles under handelsnavnet Cab-0-Sil og mar-
kedsfepres af Cabot Corporation of Tuscola, Illinois. Si-
licastgvets specifikke overfladeareal var 200 mz/g. Den
resulterende sol henstod ved stueatmosfare og stuetempe-

ratur i 1 time, mens gelering foregik.

Det ved ovennavnte (kolloid gel) fremgangsmade fremstil-
lede gellegeme blev derpd manuelt sKkubbet gennem en 18
mesh sigte, i et forspg pad at foretage en underopdeling
af gellegemet og sdledes danne gelpartikler. Dette forsgg
mislykkedes, fordi underopdelingsprocessen resulterede i,
at legemet flg¢d gennem sigten under dannelse af hvad der
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viste sig at vere en sol, der derpd gelerede til et gel-
legeme.

EKSEMPEL 2

Et gellegeme dannet ved blanding af silicast¢v og de-
stilleret vand som i eksempel 1 blev t¢rret i en ovn ved
150 °C i 24 timer. Under t¢rringsproceduren gik gellege-
met i centimeterstore stykker, der hver indeholdt mindre
end 5 vaegt-% vand. Volumenporgsiteten af de t¢rrede gel-
stykker bestemtes til ca. 75% ved anvendelse af konven-

tionel kviks¢lv-porgsimetri.

De tgrrede gelstykker blev derpa anbragt i et bad af de-
stilleret vand i ca. 5 minutter, overskydende vand dekan-
teredes, og de genbefugtede gelstykker fjernedes fra ba-
det. Hver af disse stykker blev derpa manuelt skubbet
gennem en 18 mesh sigte til dannelse af i hovedsagen ens-
artede millimeter-store gelpartikler. Disse gelpartikler
blev derpa t¢rret i en konventionel, glasvakuumt¢grrer ved
150 °C i fire timer.

De t¢rrede gelpartikler blev derefter anbragt i en ovn,
og ovntemperaturen forggedes med en hastighed af 200 °C
pr. time tin sintringstemperaturen pa 1400 °C. Gelpartik-
lerne opvarmedes derpd kontinuert ved 1400 °C i 2 timer.
Ovnen afkg¢ledes derpa til stuetemperatur (ca. 23 °C), og

de sintrede gelpartikler blev fjernet.

De sintrede gelpartikler blev derefter anbragt pa en vi-
brerende pulverfg¢der og via en nitrogen baregas f¢rt ind
i den ovenfor beskrevne plasma-flamme. Den i plasma-flam-
men indledningsvis anvendte gas var argon, der f¢rtes ind
i silicakappen med en strgmningshastighed pd 12 liter/mi-
nut, og derpa oxygen, der indfgrtes i silicakappen med en
strgmningshastighed pa 20 liter/minut, mens en 3 MHz 18
kw signal pafg¢rtes spiralen omkring Kappen. Nitrogenbare-
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gassens strgmningshastighed var 1 liter/minut, hvilket
frembragte en gelpartikelstr¢m pa ca. 10 g/minut. Str¢m-
men af gelpartikler fortsattes i 100 minutter, indtil der

var dannet et glaslegeme pad 1 Kkg.

EKSEMPEL 3

En sol blev dannet, idet man f¢rst blandede 4,46 liter
TEOS med 4,46 liter ethanol, hvorefter denne TEOS-etha-
nol-ople¢sning blev blandet med 1,44 1liter svagt surt
vand, hvorved der fremkom en oplgsning med pH pda 3. Den
resulterende sol opvarmedes derpa til 80 °C i ca. 5 mi-

nutter, hvorved der skete fuldstendig gelering.

Det ved ovennavnte (alkoxid gel) fremgangsmdde fremstil-
lede gellegeme blev manuelt skubbet gennem en 18 mesh
sigte til dannelse af i hovedsagen ensartede millimeter-
store gelpartikler. Disse gelpartikler blev tg¢rret 1 en
mikrobgplgeovn, ved 1800 watt i 30 minutter. De t¢rrede
gelpartikler blev derpa anbragt i en ovn, hvori der blev
indfg¢rt helium med en strgmningshastighed pa 1 liter/mi-
nut, mens temperaturen i ovnen blev forhgjet fra stuetem-
peratur til 800 °C over 2 timer. Under bibeholdelse af en
temperatur pa 800 °C blev chlorgas ogsa indfgrt i ovnen
med 100 kubiccentimeter pr. minut i 1 time. Efter denne
periode pad 1 time blev str¢gmmen af chlor (men ikke helium
strgommen) standset, og ovntemperaturen forg¢gedes til 1400
°C over 1 time. Denne temperatur og atmosfare blev bibe-
holdt i 1 time til opndelse af sintring. Ovnen afk¢ledes
derefter til stuetemperatur og de sintrede gelpartikler

blev fjernet.

De sintrede gelpartikler blev derefter, som ovenfor be-
skrevet, wvia en nitrogen-bzregas indf¢rt i en plasma-

flamme til dannelse af glaslegeme pa 1 Kg.
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EKSEMPEL 4

En 30 liter glaskolbe blev fyldt med 25 liter destilleret
vand, hvori indfe¢rtes gasformigt siliciumtetrachlorid
(med en str¢gmningshastighed svarende til 150 g silicium-
dioxid pr. minut), mens vandet omr¢rtes. Str¢gmmen af si-
liciumtetrachlorid fortsattes i ca. 15 minutter, hvorun-
der den resulterende sol gelerede. Kolben med gellegemet
blev derpa anbragt i et vakuumkammer, trykket blev sanket
til 5 KkPa, og kolben blev opvarmet til 150 °C i 8 timer
til t¢rring af materialet.

Efter t¢rring af gellegemet til et volumen pa 5 liter
blev dette fjernet fra kolben og derpd@ manuelt skubbet
gennem en 18 mesh sigte til dannelse af i hovedsagen ens-
artede millimeter store gelpartikler. Disse gelpartikler
blev derpd placeret i en ovn, og ovntemperaturen blev
forgget til 1350 °C, med en hastighed af 200 °C i timen
til sintring var opndet. De resulterende sintrede gelpar-
tikler bratke¢ledes derpa til stuetemperatur, hvorefter de
blev fjernet fra ovnen.

De sintrede gelpartikler blev via en nitrogen-bzregas som
ovenfor beskrevet indf¢grt i en plasma-flamme til dannelse
af et glaslegeme pd 1 kg.
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Patentkzrav:

1. Fremgangsmdde til fremstilling af en genstand omfat-
tende silica-holdigt glas, ved hvilken man fremstiller
silica-holdige gelpartikler, smelter disse til et silica-
holdigt glaslegeme og tilendebringer fremstillingen af
genstanden, kende tegnet ved, at fremstillings-
trinnet omfatter mekanisk underopdeling af en ikke gele-
ret eller delvis geleret sol, udfra hvilken der kan dan-
nes et i hovedsagen sammenhzngende gellegeme, og/eller et
gellegeme, som, i hovedsagen er sammenhangende og elas-
tisk og at i hovedsagen alle de under fremstillingstrin-
net fremstillede partikler er vade og har stort set samme

storrelse.

2. Fremgangsmade ifplge krav 1, k e n de t egnet
ved, at det i hovedsagen sammenhazngende og elastiske gel-

legeme er mekanisk svagt.

3. Fremgangsmade ifgplge krav 1, Kk ende t egnet
ved, at de under fremstillingstrinnet dannede vade gel-
partikler te¢rres inden smeltetrinnet, saledes at der

fremstilles tg¢rre gelpartikler.

4. Fremgangsmade ifglge krav 3, ken d e t egnet
ved, at de t¢rre gelpartiklers volumetriske porgsitet

ligger i intervallet ca. 10-90%.

5. Fremgangsmade ifgplge krav 3, k ende tegnet¢t
ved, at de t¢rre gelpartiklers porest¢rrelse ligger i in-
tervallet fra ca. 2 nm til ca. 10 um.

6. Fremgangsmade ifplge krav 3, k ende tegnet
ved, at de t¢rre gelpartiklers specifikke overfladeareal
ligger i intervallet fra ca. 10 mz/g til ca. 1000 mz/g.
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7. Fremgangsmdde ifplge krav 3, k end e t egne t
ved, at de t¢orrede gelpartikler inden smeltetrinnet brin-
ges i kontakt med en halogen-holdig gas.

8. Fremgangsmdde ifgplge krav 3, k end e t egne t
ved, at de te¢rrede gelpartikler bliver sintret f¢r smel-

tetrinnet.

9. Fremgangsmdde ifgplge krav 1, k e nde t egne -t
ved, at genstanden omfatter en optisk fiber.
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