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(57) Abstract: The invention relates to a method for producing a silica glass
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body, involving the method steps of: i.) providing silica granules I from a
pyrogenically produced silica powder, ii.) treating the silica granules [ with a

reactant at a temperature ranging from 1000 to 1300°C, iii.) forming a glass
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—
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melt from the silica granules, and iv.) forming a silica glass body from at
least some of the glass melt. The invention also relates to a silica glass body
that can be obtained by said method. In addition, the invention relates to a
light guide, a lighting means and a shaped article, each of which can be
obtained by further processing the silica glass body. The invention finally
relates to a method for manufacturing silica granules II.

(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum
Herstellen eines Quarzglaskdrpers beinhaltend die Verfahrensschritte i.)
Bereitstellen eines Siliziumdioxidgranulats I hergestellt aus einem pyrogen
erzeugten Siliziumdioxidpulver, ii.) Behandeln des Siliziumdioxidgranulats
I mit einem Reaktanden bei einer Temperatur in einem Bereich von 1000 bis
1300°C, iii.) Bilden einer Glasschmelze aus dem Siliziumdioxidgranulat und
iv.) Bilden eines Quarzglaskérpers aus zumindest einem Teil der
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Glasschmelze. Die Ertindung betriftt weiterhin einen Quarzglaskdrper, der durch dieses Verfahren erhaltlich ist. Weiterhin betritft
die Erfindung einen Lichtleiter, ein Leuchtmittel und einen Formkdrper, die jeweils durch Weiterverarbeiten des Quarzglaskdrpers
erhiltlich sind. Die Erfindung betrifft aulerdem ein Verfahren zum Herstellen eines Siliziumdioxidgranulats II.
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VERRINGERN DES ERDALKALIMETALLGEHALTS VON SILIZIUMDIOXIDGRANULAT DURCH
BEHANDLUNG VON KOHLENSTOFFDOTIERTEM SILIZIUMDIOXIDGRANULAT BEI HOHER
TEMPERATUR

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Herstellen eines Quarzglaskorpers beinhaltend die Verfahrensschritte i.)
Bereitstellen eines Siliziumdioxidgranulats I hergestellt aus ¢inem pyrogen erzeugten Siliziumdioxidpulver, ii.)
Behandeln des Siliziumdioxidgranulats I mit einem Reaktanden bei einer Temperatur in einem Bereich von 1000
bis 1300°C, iii.) Bilden einer Glasschmelze aus dem Siliziumdioxidgranulat und iv.) Bilden eines
Quarzglaskorpers aus zumindest ¢inem Teil der Glasschmelze. Die Erfindung betrifft weiterhin ¢inen
Quarzglaskorper, der durch dieses Verfahren erhéltlich ist. Weiterhin betrifft die Erfindung einen Lichtleiter, ¢in
Leuchtmittel und einen Formkdorper, die jeweils durch Weiterverarbeiten des Quarzglaskorpers erhéltlich sind.

Die Erfindung betrifft aulerdem ein Verfahren zum Herstellen eines Siliziumdioxidgranulats II.

Hintergrund der Erfindung

Quarzglas, Quarzglaserzeugnisse und Erzeugnisse, die Quarzglas enthalten, sind bekannt. Ebenso sind
verschiedene Verfahren zum Herstellen von Quarzglas und Quarzglaskdrpern 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 Einsatzgebieten 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 koénnen hier
Absorptionen bewirken. Das ist nachteilig, da es zu Farbverdnderungen und zur Ddmpfung des emittierten Lichts
fihrt. Ein weiteres Beispiel flir den Einsatz von hochreinem Quarzglas sind Produktionsschritte in der
Halbleiterfertigung. Hier fiihrt jede Verunreinigung des Glaskorpers potentiell zu Defekten der Halbleiter, und
somit zu Ausschuss in der Fertigung. 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 synthetischen Quarzglas und
Erzeugnissen daraus zu einem niedrigeren Preis. Daher besteht das Bestreben, hochreines Quarzglas zu einem
niedrigeren Preis als bisher anbieten zu konnen. In diesem Hinblick werden sowohl kostengiinstigere

Herstellungsverfahren 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 die Verwendung fiir einen bestimmten Zweck ausschliefen. So
kénnen Verunreinigungen des quarzglasbildenden Rohstoffs zur Bildung von Rissen, Blasen, Streifen und
Verfiarbungen im Quarzglas fithren. Beim Einsatz in Verfahren zur Herstellung und Behandlung von

Halbleiterbauteilen kdnnen auBerdem Verunreinigungen im Glaskdrper herausgearbeitet und auf die behandelten

-1-
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Halbleiterbauteile {ibertragen werden. Dies ist zum Beispiel bei Atzverfahren der Fall und fiihrt dann zu
Ausschuss bei den Halbleiterrohlingen. Ein héufig auftretendes Problem bei den bekannten Herstellungsverfahren

ist folglich eine ungentigende Qualitit der Quarzglaskorper.

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 Fillmaterial, z.B. im Hochbau, zu verbringen oder
kostspielig als Mull 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
ergebenden Nachteile zumindest teilweise zu iberwinden.

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 flir 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
kostengiinstig herstellbar sind.

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

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

Temperaturwechselbestdndigkeit aufweisen. Es ist insbesondere eine Aufgabe der Erfindung, Lichtleiter,
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Leuchtmittel und Bauteile bereitzustellen, die bei starken thermischen Schwankungen c¢ine geringe
Wirmeausdehnung aufweisen.

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

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
Homogenitdt aufweisen. Eine Homogenitit einer Eigenschaft oder eines Stoffes ist ein Mal} fiir die
GleichmiBigkeit 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 cine weitere Aufgabe der Erfindung, ¢inen Quarzglaskorper bereitzustellen, der eine geradlinige
Ausformung aufweist. Insbesondere ist es eine Aufgabe, einen Quarzglaskorper bereitzustellen, der ¢inen hohen
Biegeradius aufweist. Insbesondere ist es eine weitere Aufgabe, einen Quarzglaskdrper bereitzustellen, der ¢inen
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 Quarzglaskorpers 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 Quarzglaskérper 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 Quarzglaskorpers eine hohe Stoffhomogenitét 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 keine oder ¢inen sehr geringen Anteil an
Kohlenstoff-Verunreinigungen aufweist.

Insbesondere ist es eine Aufgabe der Erfindung, Quarzglaskérper bereitzustellen, die keine Siliziumcarbid-

Partikel enthalten.
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Es ist eine weitere Aufgabe, einen Quarzglaskorper bereitzustellen, der einen geringen OH-Gehalt aufweist.

Es ist eine weitere Aufgabe, einen Quarzglaskorper bereitzustellen, der einen geringen Erdalkalimetall-Gehalt
aufweist.

Es ist eine weitere Aufgabe, einen Quarzglaskdrper bereitzustellen, der keine oder einen sehr geringen Anteil an
Kristallisationskeimen aufweist.

Es ist eine weitere Aufgabe, einen Quarzglaskorper bereitzustellen, der unter thermischer Belastung moglichst
unverdnderte Eigenschaften aufweist. Es ist insbesondere weitere eine Aufgabe der Erfindung, einen
Quarzglaskorper bereitzustellen, der unter thermischer Belastung nicht kristallisiert.

Es ist eine weitere Aufgabe, ein Verfahren bereitzustellen, bei dem die Granulatherstellung zeit- und

kostenglinstig in Anwesenheit von Leitungswasser durchgefithrt werden kann.

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.

Es ist eine weitere Aufgabe, ein Siliziumdioxidgranulat bereitzustellen, das gut gelagert, transportiert und
gefordert werden kann.,

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ein Siliziumdioxidgranulat bereitzustellen, das blasenfreie
Quarzglaskorper bilden kann. Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ein Siliziumdioxidgranulat
bereitzustellen, das als Schiittgut moglichst wenig Gasvolumen einschlief3t.

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 bercitzustellen, mit dem konfektionierbare
Quarzglaskorper hergestellt werden konnen.

Es ist eine weitere Aufgabe der Erfindung, ¢in automatisiertes Verfahren bereitzustellen, mit dem
Quarzglaskorper hergestellt werden konnen.

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
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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 Quarzglaskdrpern
bereitzustellen, bei dem ein Siliziumdioxidgranulat mit einer BET von 20 m*/g oder mehr in einen Schmelzofen
eingebracht, geschmolzen und zu einem Quarzglaskorper verarbeitet werden kann.,

Es ist eine weitere Aufgabe, ein Verfahren bereitzustellen, bei dem die Granulatherstellung zeit- und
kostengiinstig unter Verwendung von Leitungswasser beim Aufschlimmen des Siliziumdioxidpulvers

durchgefiihrt werden kann.

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

Eine weitere Aufgabe ist, die Konfektionierbarkeit von Quarzglaskérpern 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 abhidngigen 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:
1.) Bereitstellen eines Siliziumdioxidgranulats I, wobei das Bereitstellen folgende Schritte beinhaltet:
L Bereitstellen von pyrogen erzeugtem Siliziumdioxidpulver;
IL. Verarbeiten des Siliziumdioxidpulvers zu einem Siliziumdioxidgranulat I,
wobei das Siliziumdioxidgranulat I einen Kohlenstoffgehalt wey in einem Bereich von 1 bis
200 ppm, bezogen auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats I, aufweist und
wobei das Siliziumdioxidgranulat I einen Gehalt an Erdalkalimetall wy), den Gehalt an
Erdalkalimetall bezogen auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats I, aufweist;
ii.)  Behandeln des Siliziumdioxidgranulats I mit einem Reaktanden bei einer Temperatur in einem
Bereich von 1000 bis 1300°C unter Erhalt eines Siliziumdioxidgranulats II,
wobei das Siliziumdioxidgranulat II einen Kohlenstoffgehalt wepy, und einen Gehalt an
Erdalkalimetall wy) aufweist, die Gehalte wepy und wye) jeweils bezogen auf das
Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats II;
wobei der Kohlenstoffgehalt we) kleiner ist als der Kohlenstoffgehalt weq),
wobei der Gehalt an Erdalkalimetall wy) kleiner ist als der Erdalkalimetallgehalt waqy;
iii.)  Bilden einer Glasschmelze aus dem Siliziumdioxidgranulat II; und

iv.)  Bilden eines Quarzglaskorpers aus mindestens einem Teil der Glasschmelze.

12| Das Verfahren nach Ausfithrungsform |1], wobei das Siliziumdioxidpulver eine BET-Oberfldche in einem

Bereich von 20 bis 60 m*/g, bevorzugt von 20 bis 50 m*/g aufweist.
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Das Verfahren nach e¢iner der vorhergehenden Ausfiihrungsformen, wobei der Kohlenstoffgehalt des

Siliziumdioxidgranulats I auf einem der folgenden Wege erzeugt wurde:

1] durch ¢inen Unterschuss an Sauerstoff bei der Herstellung des pyrogenen Siliziumdioxidpulvers;
2] durch Zugabe von Kohlenstoff zu der Aufschldmmung vor dem Granulieren;

3] durch Zugabe von Kohlenstoff nach dem Granulieren,

4] durch Zugabe von Kohlenstoff beim Granulieren.

Das Verfahren nach einer der vorhergehenden Ausfiihrungsformen, wobei der Reaktand ausgewéhlt ist aus
der Gruppe bestehend aus HCl, Cl,, F,, O, Os, H,, C,F4, C:Fs, HCIO, oder einer Kombination aus zwei
oder mehr davon; wobei der Reaktand besonders bevorzugt ausgewdhlt ist aus de Gruppe bestehend aus

Cl,, HCI, O, oder einer Kombination aus zwei oder mehr davon.

Das Verfahren nach einer der vorhergehenden Ausfithrungsformen, wobei die mindestens zwei Teilchen

des Siliziumdioxidgranulats I zueinander eine Relativbewegung ausfiihren.

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

feste Oberfldche auf das Siliziumdioxidgranulat II iibertragen wird.

Das Verfahren nach ¢iner der vorhergehenden Ausflihrungsformen, wobei das Siliziumdioxidpulver
herstellbar ist aus einem Element ausgewdhlt aus der Gruppe bestehend aus Siloxanen, Siliziumalkoxiden

und Siliziumhalogeniden.

Das Verfahren nach ¢iner der vorhergehenden Ausflihrungsformen, wobei das Siliziumdioxidpulver
mindestens eines der folgenden Merkmale aufweist

eine BET-Oberfliche in einem Bereich von 20 bis 60 m*/g;

a.

b. eine Schiittdichte in einem Bereich von 0,01 bis 0,3 g/cm’;

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 5 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 Gew.-%;

J- eine PartikelgroBenverteilung 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 bezogen sind.
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Das Verfahren nach ciner der vorhergehenden Ausfithrungsformen, wobei Schritt II. folgende
Verfahrensschritte beinhaltet:

II.1
Ir.2

IL.3

Bereitstellen einer Flissigkeit;
Mischen des pyrogen erzeugten Siliziumdioxidpulvers mit der Flussigkeit unter Erhalt einer
Aufschlammung;

Sprithtrocknen der Aufschldammung.

Das Verfahren nach Ausfihrungsform [9], wobei das Sprithtrocknen in Schritt I1.3 durch das Sprithen der

Aufschlammung aus Schritt I11.2 durch ¢ine Diise in einen Sprithturm erfolgt und durch mindestens eines

der folgenden Merkmale gekennzeichnet ist:

a]
b]
c]
d]

e]
f]

g]
h]

i]
]

k]

1]

Sprithgranulieren in einem Sprithturm;

Vorliegen eines Drucks der Aufschldmmung an der Diise von nicht mehr als 40 bar;

eine Temperatur der Tropfchen beim Eintritt in den Sprithturm in einem Bereich von 10 bis 50°C;
eine Temperatur an der dem Sprihturm zugewandten Seite der Diise in einem Bereich von 100 bis
450°C;

einen Durchsatz an Aufschlimmung durch die Dise in einem Bereich von 0,05 bis 1 m3/h;

einen Feststoffgehalt der Aufschlimmung von mindestens 40 Gew.-%, bezogen auf das
Gesamtgewicht der Aufschldmmung;

einen Gaszustrom in den Sprihturm in einem Bereich von 10 bis 100 kg/min;

eine Temperatur des Gasstroms beim Eintritt in den Sprihturm in einem Bereich von 100 bis
450°C;

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

das Gas ist ausgewdhlt aus der Gruppe bestehend aus Luft, Stickstoff und Helium, oder einer
Kombination von zwei oder mehr davon;

eine Restfeuchte des Granulats bei Entnahme aus dem Sprihturm von weniger als 5 Gew.-%,
bezogen auf das Gesamtgewicht des bei der Sprihtrocknung entstehenden Siliziumdioxidgranulats;
mindestens 50 Gew.-% des Sprithgranulats, bezogen auf das Gesamtgewicht des bei der
Sprithtrocknung entstehenden Siliziumdioxidgranulats, vollzieht eine Flugzeit in einem Bereich von
1 bis 100 s;

mindestens 50 Gew.-% des Sprithgranulats, bezogen auf das Gesamtgewicht des bei der
Sprithtrocknung entstehenden Siliziumdioxidgranulats, legt eine Flugstrecke von mehr als 20 m
zuriick;

der Sprihturm weist eine zylindrische Geometrie auf;

eine Hohe des Sprithturms von mehr als 10 m;

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

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

der Austritt der Tropfchen der Aufschlammung aus der Dise erfolgt in einem Winkel von 30 bis 60
Grad entgegen der Lotrichtung.
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Das Verfahren nach e¢iner der vorhergehenden Ausfihrungsformen, beinhaltend folgenden
Verfahrensschritt:
v.)  Bilden eines Hohlkorpers mit mindestens einer Offnung aus dem Quarzglaskérper.

Ein Verfahren zum Herstellen eines Siliziumdioxidgranulats II, beinhaltend folgende Verfahrensschritte:

1)

2)

Bereitstellen eines Siliziumdioxidgranulats I,

wobei das Siliziumdioxidgranulat I aus pyrogen erzeugtem Siliziumdioxidpulver hergestellt wurde;

wobei das Siliziumdioxidgranulat I einen Kohlenstoffgehalt we in einem Bereich von 1 bis 200
ppm, bezogen auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats I, aufweist und

wobei das Siliziumdioxidgranulat I einen Gehalt an Erdalkalimetall wyy, den Gehalt an
Erdalkalimetall bezogen auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats I, aufweist;

Behandeln des Siliziumdioxidgranulats I mit einem Reaktanden bei einer Temperatur in einem

Bereich von 1000 bis 1300°C unter Erhalt eines Siliziumdioxidgranulats II,

wobei das Siliziumdioxidgranulat II einen Kohlenstoffgehalt wepy, und einen Gehalt an
Erdalkalimetall wy) aufweist, die Gehalte wepy und wye) jeweils bezogen auf das
Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats II;

wobei der Kohlenstoffgehalt we) kleiner ist als der Kohlenstoffgehalt weq),

wobei der Gehalt an Erdalkalimetall wy) kleiner ist als der Erdalkalimetallgehalt waqy;

Ein Siliziumdioxidgranulat II erhiltlich nach Ausfithrungsform |12].

Das Siliziumdioxidgranulat IT gemdf3 Ausfiihrungsform [13|, wobei das Siliziumdioxidgranulat II einen

Kohlenstoffgehalt von weniger als 5 ppm aufweist, wobei die ppm bezogen sind auf das Gesamtgewicht

des Siliziumdioxidgranulat II.

Das Siliziumdioxidgranulat IT geméB einer der Ausfihrungsformen |13| oder |14, mindestens aufweisend

eines der folgenden Merkmale:

(A)
B)
©
D)
(E)
(F)

(G)
H)
W)
)
X)

einen Chlorgehalt von weniger als 500 ppm;

einen Aluminiumgehalt von weniger als 200 ppb;

einen Metallgehalt von Metallen, die von Aluminium verschieden sind, von weniger als 300 ppb;
eine BET-Oberfliche in einem Bereich von 20 bis 40 m¥/g;

eine Porenvolumen in einem Bereich von 0,1 bis 2,5 m?/ g,

eine Restfeuchte von weniger als 1 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht des
Siliziumdioxidpartikels;

eine Schiittdichte in einem Bereich von 0,7 bis 1,2 g/ cm’;

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

eine PartikelgroBenverteilung Dy in einem Bereich von 50 bis 150 pm

eine PartikelgroBenverteilung Dsg in einem Bereich von 150 bis 250 pm;

eine PartikelgroBenverteilung Do in ¢inem Bereich von 250 bis 450 pum,

-8-
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wobei die Gew.-%, ppb und ppm jeweils bezogen sind auf das Gesamtgewicht der Siliziumdioxidgranulat

IL.

Ein Quarzglaskdrper erhéltlich nach einem Verfahren gemél einer der Ausfithrungsformen [1] bis [11].

Der Quarzglaskorper nach Ausfihrungsform |16, 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; und

einen Chlorgehalt von weniger als 60 ppm; und

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 300 ppb;
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 logo (1 (1300°C) / dPas) = 11,1 bis log;o (n (1300°C) / dPas) = 12,2,
oder log;o (1 (1350°C) / dPas) = 10,5 bis loge ( (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 Molybdangehalt von weniger als 1000 ppb;

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

Ein Verfahren zum Herstellen eines Lichtleiters beinhaltend folgende Schritte:

A/

B/

C/

Bereitstellen

Al/  eines Hohlkérpers mit mindestens einer Offnung erhiltlich nach einem Verfahren gemiB
Ausfithrungsform |11]; oder

A2/ eines Quarzglaskorpers gemél e¢iner der Ausfithrungsformen |16| oder |17|, wobei der
Quarzglaskorper zunichst zu einem Hohlkorper mit mindestens einer Offnung verarbeitet
wird;

Einbringen eines oder mehrerer Kernstibe in den Quarzglaskérper durch die mindestens eine

Offnung unter Erhalt eines Vorldufers;

Zichen des Vorldufers aus Schritt B/ in der Wéarme unter Erhalt des Lichtleiters mit einem oder

mehreren Kernen und einer Hulle M1.

Ein Verfahren zum Herstellen eines Leuchtmittels beinhaltend folgende Schritte:

@)

Bereitstellen
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(i1)
(iii)

(i-1) eines Hohlkorpers erhéltlich nach einem Verfahren gemall Ausfithrungsform |11]; oder

(i-2) eines Quarzglaskorpers gemél einer der Ausfithrungsformen |16| oder |17], wobei der
Quarzglaskorper zundchst zu einem Hohlkorper verarbeitet wird;

gegebenenfalls Bestiicken des Hohlkorpers mit Elektroden;

Fillen des Hohlkdrpers mit einem Gas.

|20  Ein Verfahren zum Herstellen eines Formkdrpers beinhaltend folgende Schritte

(1)
@)

Bereitstellen eines Quarzglaskdrpers gemél einer der Ausfithrungsformen |16 oder [17;

Formen des Formkorpers aus dem Quarzglaskorper.

|21]  Eine Verwendung von Kohlenstoff zum Verringern des Erdalkalimetallgehalts von Siliziumdioxidgranulat

IL.

|22|  Eine Verwendung eines Siliziumdioxidgranulats II zur Herstellung von Produkten ausgewdéhlt aus der

Gruppe bestehend aus einem Lichtleiter, einem Leuchtmittel und einem Formkorper.

Allgemeines

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

Angabe der Art ,,im Bereich von X bis Y in Bezug auf eine Grofe A bedeutet folglich, dass A die Werte X, Y

und Werte zwischen X und Y annehmen kann. Einseitig begrenzte Bereiche der Art ,,bis zu Y* fiir eine Grofie A

bedeuten entsprechend als Werte Y und kleiner als Y.

Ausfiihrliche Beschreibung der Erfindung

Ein erster Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Verfahren zum Herstellen eines Quarzglaskdrpers

beinhaltend die Verfahrensschritte:

i)

ii.)

iv.)

Bereitstellen eines Siliziumdioxidgranulats I, wobei das Bereitstellen folgende Schritte beinhaltet:
L Bereitstellen von pyrogen erzeugtem Siliziumdioxidpulver;
IL. Verarbeiten des Siliziumdioxidpulvers zu einem Siliziumdioxidgranulat I,
wobei das Siliziumdioxidgranulat I einen Kohlenstoffgehalt we;y in einem Bereich von 1 bis
200 ppm, bezogen auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats I, aufweist und
wobei das Siliziumdioxidgranulat I einen Gehalt an Erdalkalimetall wy), den Gehalt an
Erdalkalimetall bezogen auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats I, aufweist;
Behandeln des Siliziumdioxidgranulats I mit einem Reaktanden bei einer Temperatur in einem
Bereich von 1000 bis 1300°C unter Erhalt eines Siliziumdioxidgranulats II,
wobei das Siliziumdioxidgranulat II einen Kohlenstoffgehalt wepy, und einen Gehalt an
Erdalkalimetall wy) aufweist, die Gehalte wepy und wye) jeweils bezogen auf das
Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats II;
wobei der Kohlenstoffgehalt we) kleiner ist als der Kohlenstoffgehalt weq),
wobei der Gehalt an Erdalkalimetall wy) kleiner ist als der Erdalkalimetallgehalt waqy;
Bilden einer Glasschmelze aus dem Siliziumdioxidgranulat II; und

Bilden eines Quarzglaskorpers aus mindestens einem Teil der Glasschmelze.
-10-
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Schritt i.)

Erfindungsgeméf beinhaltet das Bereitstellen des Siliziumdioxidgranulats I folgende Verfahrensschritte:
L. Bereitstellen eines pyrogenen erzeugten Siliziumdioxidpulvers; und
IL. Verarbeiten des Siliziumdioxidpulvers zu einem Siliziumdioxidgranulat I.

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
Siliziumdioxidgranulat 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 Uberfithren von Pulverteilchen in Granulen. Beim
Granulieren bilden sich Zusammenlagerungen von mehreren Siliziumdioxidpulverteilchen, also grofere
Agglomerate, die als ,Siliziumdioxidgranulen bezeichnet werden. Diese werden oft auch als
»iiliziumdioxidgranulatteilchen* oder ,,Granulatteilchen™ 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 ein Pulver in Granulate zu tiberfiihren, wird spéter ndher erldutert.

Unter Siliziumdioxidkérnung werden im vorliegenden Kontext Siliziumdioxidpartikel verstanden, die durch ein
Zerkleinern e¢ines  Siliziumdioxidkorpers, insbesondere cines Quarzglaskorper erhdltlich sind.  Eine
Siliziumdioxidkérnung weist in der Regel eine Dichte von mehr als 1,2 g/cm’, zum Beispiel in einem Bereich von
1,2 bis 2,2 g/cm’, und besonders bevorzugt von etwa 2,2 g/cm’ auf. Weiter bevorzugt betrigt die BET-Oberflache
einer Siliziumdioxidkornung in der Regel weniger als 1 m*/g, bestimmt gemafs DIN ISO 9277:2014-01.

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

Bevorzugt ausgewdhlt werden Siliziumdioxidgranulat und Siliziumdioxidkdrnung.

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 wird synthetisches Siliziumdioxidpulver, ndmlich pyrogen erzeugtes

Siliziumdioxidpulver verwendet.

- 11 -



10

15

20

25

30

35

40

WO 2017/103131 PCT/EP2016/081462

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

Sootkorpern. Siliziumdioxid solcher Herkunft wird oftmals auch als ,,Sootstaub® bezeichnet.

Eine bevorzugte Quelle fiir das Siliziumdioxidpulver sind Siliziumdioxidpartikel, die bei der synthetischen
Herstellung von Sootkdrpern 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 konnen dabei als Brennergase jeweils
Sauerstoff und Wasserstoff sowie die Ausgangsmaterialien fiir die Bildung von Siliziumdioxidprimérpartikeln
zugeflhrt werden. Die Siliziumdioxidprimérpartikel weisen bevorzugt eine Primérpartikelgrofle von bis zu 100
nm auf. Die durch Flammenhydrolyse erzeugten Siliziumdioxidprimérpartikel aggregieren oder agglomerieren zu
Siliziumdioxidpartikeln mit PartikelgroBen von etwa 9 pm (DIN ISO 13320:2009-1). In den
Siliziumdioxidpartikeln sind die Siliziumdioxidprimérpartikel durch Raster-Elektronen-Mikroskopie in ihrer
Form erkennbar und die Primérpartikelgrofie kann bestimmt werden. Ein Teil der Siliziumdioxidpartikel werden
auf der Zylindermantelfldche des um seine Langsachse rotierenden Trégerrohrs abgeschieden. So wird Schicht fiir
Schicht der Sootkdrper aufgebaut. Ein anderer Teil der Siliziumdioxidpartikel wird nicht auf der
Zylindermantelfldche des Triagerrohrs abgeschieden, sondern fillt 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 Trdgerrohr abgeschiedene Teil Siliziumdioxidpartikel grofer als der als Sootstaub
anfallende Teil Siliziumdioxidpartikel im Rahmen der Sootkérperherstellung, bezogen auf das Gesamtgewicht der

Siliziumdioxidpartikel.

Heutzutage wird der Sootstaub in der Regel aufwendig und kostenintensiv als Abfall entsorgt oder ohne
Wertschopfung als Fiillstoff verbracht, z.B. im StraBenbau, als Zuschlagstoffe in der Farbstoffindustrie, als
Rohstoff fiir die Fliesenherstellung und zur Herstellung von Hexafluorkieselsdure, welche zur Sanierung von
Bauwerksfundamenten 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 tblicherweise in Form amorpher Siliziumdioxidprimérpartikel oder

Siliziumdioxidpartikel vor.

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

bilden. Hier ist das zuvor als Sootstaub bezeichnete Siliziumdioxidpulver Hauptprodukt.

-12-
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Als Ausgangsmaterialien fiir die Bildung des Siliziumdioxidpulvers eignen sich bevorzugt Siloxane,
Siliziumalkoxide und anorganische Siliziumverbindungen. Unter Siloxanen werden lineare und cyclische
Polyalkylsiloxane verstanden. Bevorzugt haben Polyalkylsiloxane die allgemeine Formel
SipOpRoy,
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
Methylgruppe

ist.

Besonders bevorzugt sind Siloxane ausgewdhlt aus der Gruppe bestehend aus Hexamethyldisiloxan,
Hexamethylcyclotrisiloxan (D3), Octamethylcyclotetrasiloxan (D4) und Dekamethylcyclopentasiloxan (D5) oder
einer Kombination von zwei oder mehr davon. Umfasst das Siloxan D3, D4 und D5, ist D4 bevorzugt die
Hauptkomponente. Die Hauptkomponente liegt bevorzugt mit einem Anteil von mindestens 70 Gew.-%,
bevorzugt von mindestens 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 Siliziumalkoxide sind Tetramethoxysilan und Methyltrimethoxysilan. Bevorzugte anorganische
Siliziumverbindungen als Ausgangsmaterial fiir Siliziumdioxidpulver sind Siliziumhalogenide, Silikate,
Siliziumcarbid und Siliziumnitrid. Besonders bevorzugt als anorganische Siliziumverbindung als

Ausgangsmaterial fiir 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
Dekamethylcyclopentasiloxan, Tetramethoxysilan und Methyltrimethoxysilan, Siliziumtetrachlorid und
Trichlorsilan oder einer Kombination aus zwei oder mehr davon, zum Beispiel aus Siliziumtetrachlorid und

Octamethylcyclotetrasiloxan, besonders bevorzugt aus Octamethylcyclotetrasiloxan.

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 ¢inem 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.
Bevorzugt werden die in der Flammenhydrolyse gebildeten  Siliziumdioxidprimérpartikel —als

Siliziumdioxidpulver abgeflihrt, bevor sich Agglomerate oder Aggregate bilden.

- 13-
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Gemaél

einer bevorzugten Ausfithrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung weist das

Siliziumdioxidpulver mindestens eines, zum Beispiel mindestens zwei oder mindestens drei oder mindestens vier,

besonders bevorzugt mindestens finf der folgenden 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,

eine Schiittdichte 0,01 bis 0,3 g/cm’, zum Beispiel im Bereich von 0,02 bis 0,2 g/cm’, bevorzugt im
Bereich von 0,03 bis 0,15 g/cm3, weiter bevorzugt im Bereich von 0,1 bis 0,2 g/cm3 oder im
Bereich von 0,05 bis 0,1 g/cm’.

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;

einen Chlorgehalt von weniger als 200 ppm, zum Beispiel von weniger als 150 ppm oder von
weniger 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,
besonders bevorzugt im Bereich von 1 bis 80 ppb;

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 PrimérpartikelgroBBe in einem Bereich von
10 bis weniger als 100 nm, zum Beispiel im Bereich von 15 bis weniger als 100 nm, besonders
bevorzugt im Bereich von 20 bis weniger als 100 nm auf;

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
bevorzugt im Bereich von 0,1 bis 0,2 g/cm’, oder im Bereich von 0,15 bis 0,2 g/ecm’;

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

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;

eine Partikelgrofenverteilung D5, im Bereich von 6 bis 15 pm, zum Beispiel im Bereich von 7 bis
13 um oder im Bereich von 8 bis 11 pm, besonders bevorzugt im Bereich von 8,5 bis 10,5 um;

eine PartikelgroBenverteilung Do 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.
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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
Metalle sind beispielsweise Natrium, Lithium, Kalium, Magnesium, Calcium, Strontium, Germanium, Kupfer,
Molybdén, Wolfram, Titan, Eisen und Chrom. Diese kénnen zum Beispiel als Element, als lon, oder als Teil ¢ines

Molekiils oder eines Ions oder e¢ines 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 1 ppb auf. Unter weiteren Bestandteilen werden alle
Bestandteile des Siliziumdioxidpulvers verstanden, die nicht zu der folgenden Gruppe gehéren: 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
dic Angabe ,Aluminium®” neben metallischem Aluminium auch Aluminiumsalze, Aluminiumoxide und
Aluminiummetallkomplexe. Zum Beispiel beinhaltet die Angabe ,,Chlor* neben elementarem Chlor, Chloride wie
Natriumchlorid und Chlorwasserstoff. Oftmals liegen die weiteren Bestandteile in dem gleichen Aggregatzustand

vor wie der Stoff, in dem sie enthalten sind.

Im vorliegenden Kontext bedeutet diec Angabe eines Bestandteils, wenn der Bestandteil eine chemische
Verbindung oder eine funktionelle Gruppe ist, dass der Bestandteil in der genannten Form, als geladene
chemische Verbindung 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 Essigséure auch Essigsdurcester 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
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.
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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 Primérpartikelgrofe 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).

Das Siliziumdioxidpulver weist bevorzugt die Merkmalskombination a./b./c. oder a./b./f. oder a./b./g. auf, weiter
bevorzugt dic Merkmalskombination a./b./c./f. oder a./b./c./g. oder a./b./f/g., besonders bevorzugt die
Merkmalskombination 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.
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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
mindestens 70 Gew.-% der Pulverteilchen eine Primérpartikelgrofe 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 betrdgt und mindestens 70 Gew.-% der Pulverteilchen eine

PrimérpartikelgroBe 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

weniger 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
verschieden sind, in ¢inem Bereich von 1 ppb bis 1 ppm liegt und mindestens 70 Gew.-% der Pulverteilchen eine

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

Schritt I1.
Erfindungsgemél wird das Siliziumdioxidpulver in Schritt IT zu einem Siliziumdioxidgranulat I verarbeitet. Dazu
geeignet sind prinzipiell alle dem Fachmann bekannten Verfahren, die zu einer Erhdhung der Partikeldurchmesser

fihren.

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

Siliziumdioxidgranulats.

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, bevorzugt Sprithtrocknen der Aufschldimmung.

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.

Eine ,,Aufschlimmung® im Sinne der vorliegenden Erfindung bedeutet ein Gemisch aus mindestens zwei Stoffen,
wobei das Gemisch bei den bei Betrachtung vorliegenden Bedingungen mindestens eine Flissigkeit und

mindestens einen Feststoff aufwelist.

Als Fliissigkeit eignen sich prinzipiell alle dem Fachmann bekannten und zum vorliegenden Einsatzzweck
geeignet erscheinende Stoffe und Stoffgemische. Bevorzugt ist die Flissigkeit ausgewdhlt aus der Gruppe
bestehend aus organischen Fliissigkeiten 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 19slich, die g/LL jeweils angegeben als g Siliziumdioxidpulver pro Liter

Flissigkeit.

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 Aufschldmmung eingebracht werden.
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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 anschlieBend mit dem tbrigen Teil des
Siliziumdioxidpulvers vermischt wird. Ebenso kann ein Teil der Flissigkeit zu dem Siliziumdioxidpulver
gegeben werden, wobei das so erhaltene Gemisch bewegt wird, und das Gemisch anschlieBend mit dem ibrigen

Teil der Flissigkeit vermischt wird.

Durch das Mischen des Siliziumdioxidpulvers und der Fliissigkeit wird eine Aufschlammung erhalten. Bevorzugt
ist die Aufschldmmung 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
Zusammensetzung abweichen, jeweils bezogen auf die Gesamtmenge an Aufschlammung. Eine gleichméBige
Verteilung des Siliziumdioxidpulvers in der Flissigkeit kann durch wie ein zuvor bereits beschriebenes Bewegen

hergestellt, oder erhalten werden, oder beides.

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 Ausfihrungsform gilt fiir die Aufschlimmung mindestens eines, zum Beispiel
mindestens zwei oder mindestens drei oder mindestens vier, besonders bevorzugt mindestens flinf der folgenden
Merkmale:
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 Aufschlammung weist einen isoelektrischen Punkt von weniger als 7, zum Beispiel in einem
Bereich 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
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einem Bereich von 60 bis 70 Gew.-% auf, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der
Aufschlammung;

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
Bereich 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 wissrigen Aufschldmmung eine
PartikelgroBe 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 wissrigen Aufschldmmung 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 Aufschldmmung eine
PartikelgroBe Dgg in ¢inem 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.

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 I wird durch Granulieren von Siliziumdioxidpulver erhalten. Unter Granulieren
versteht man das Uberfilhren von Pulverteilchen in Granulen. Beim Granulieren bilden sich durch
Zusammenlagerungen von mehreren  Siliziumdioxidpulverteilchen  groBere  Agglomerate, die als
»ailiziumdioxidgranulen® bezeichnet werden. Diese werden oft auch als , Siliziumdioxidpartikel",
»3iliziumdioxidgranulatteilchen® 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

unterschieden werden. Bekannte Methoden sind Rollgranulation in einem Granulierteller, Sprithgranulation,

-20 -



10

15

20

25

30

35

WO 2017/103131 PCT/EP2016/081462

Zentrifugalzerstdubung, Wirbelschichtgranulation, Granulierverfahren unter Einsatz einer Granuliermiihle,

Kompaktierung, Walzenpressen, Brikettierung, Schiilpenherstellung oder Extrudierung.

Spriihtrocknen
Gemidl einer bevorzugten Ausfilhrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung wird ein
Siliziumdioxidgranulat I durch Sprithgranulieren der Aufschldmmung erhalten. Das Sprithgranulieren wird auch

als Spriihtrocknen bezeichnet.

Das Spriihtrocknen erfolgt bevorzugt in ¢inem Sprihturm. Zum Sprithtrocknen wird die Aufschlammung bei
erhohter Temperatur unter Druck gesetzt. Die unter Druck stehende Aufschldmmung wird anschlieBend tiber eine
Diise entspannt und so in den Sprithturm gespritht. In Folge dessen bilden sich Tropfen, die augenblicklich
trocknen und zunidchst trockene Kleinstpartikel (,,Keime*) bilden. Die Kleinstpartikel bilden zusammen mit
einem auf die Partikel wirkenden Gasstrom eine Wirbelschicht. Sie werden so im Schwebezustand gehalten und

konnen damit eine 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 Spriihen bevorzugt eine Kontaktfliche mit der Aufschldammung auf. Unter der
»Kontaktflache™ wird der Bereich der Dise verstanden, der beim Spriihen in Kontakt mit der Aufschldmmung
kommt. Oftmals ist zumindest ein Teil der Dise als Rohr geformt, durch das die Aufschlimmung beim Spriihen

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

Die Kontaktfliche beinhaltet bevorzugt ein Glas, einen Kunststoff oder eine Kombination davon. Bevorzugt
beinhaltet die Kontaktfliche ein Glas, besonders bevorzugt Quarzglas. Bevorzugt beinhaltet die Kontaktfliche
einen Kunststoff. Prinzipiell sind alle dem Fachmann bekannten Kunststoffe gecignet, die bei den
Verfahrenstemperaturen stabil sind und keine Fremdatome an die Aufschlimmung abgeben. Bevorzugte
Kunststoffe sind Polyolefine, 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 besteht die Kontaktfliche aus einem Glas, einem
Kunststoff oder einer Kombination davon, zum Beispiel ausgewihlt aus der Gruppe bestehend aus Quarzglas und
Polyolefinen, besonders bevorzugt ausgewdhlt aus der Gruppe bestehend aus Quarzglas und Homo- oder
Copolymere beinhaltend Polypropylen, Polyethylen, Polybutadien 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
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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
ausgewdhlt aus der Gruppe bestehend aus Glas, Kunststoff oder einer Kombination von Glas und Kunststoff
gebildet, 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,
besonders bevorzugt Quarzglas. Bevorzugt ist das Dusenplittchen aus Kunststoff gebildet. Bevorzugte
Kunststoffe sind Polyolefine, 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 das Diisenplattchen keine Metalle, insbesondere

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

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
Polyolefine, z7um 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 Duse kann dartiber hinaus weitere Bestandteile umfassen. Bevorzugte weitere Bauteile sind ein Diisenkérper,
besonders bevorzugt ist ein die Drallschnecke und das Diisenplattchen umgebender Diisenkdrper, ein Kreuzstiick
und eine Prallplatte. Bevorzugt umfasst eine Dise eines oder mehr, besonders bevorzugt alle, der weiteren
Bauteile. Die weiteren Bauteile kdnnen unabhéngig voneinander prinzipiell aus einem beliebigen, dem Fachmann
bekannten 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
Polyolefine, z7um 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 beinhalten die weiteren Bauteile keine Metalle, insbesondere kein Wolfram, Titan,

Tantal, Chrom, Cobalt, Nickel, Eisen, Vanadium, Zirkonium und Mangan.
Bevorzugt weist der Sprithturm einen Gaseinlass und einen Gasauslass auf. Durch den Gaseinlass kann Gas in

den Innenraum des Sprithturms eingebracht, und durch den Gasauslass kann es ausgeleitet werden. Es ist auch

moglich, Gas tiber die Diise in den Sprithturm einzuleiten. Ebenso kann Gas tiber den Auslass des Sprithturms
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ausgeleitet werden. Weiterhin bevorzugt kann Gas tber die Dise und einen Gaseinlass des Sprithturms zugefiihrt,

und tiber den Auslass des Sprithturms 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 Sprithturm vorliegende Atmosphire 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 Sprithturm ein trockener Gasstrom zugefiihrt. Unter ¢inem trockenen Gasstrom wird ¢in Gas
oder ein Gasgemisch verstanden, dessen relative Feuchte bei der im Spriihturm eingestellten Temperatur
unterhalb 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

Temperatur 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
TeilchengroBe 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 Teilchengréfe dieser Teilchen wird gemél

DIN ISO 13320-1 ermittelt.
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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

durchgefiihrt.

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

Verfahren 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.

Bevorzugt werden nach dem Entnehmen des Siliziumdioxidgranulats aus dem Sprihturm Teilchen mit einer
PartikelgroBe von mehr als 1000 um, zum Beispiel mit einer Partikelgroe von mehr als 700 pm besonders
bevorzugt mit einer PartikelgroBe von mehr als 500 um durch Sieben abgetrennt. Das Sieben der Partikel kann
prinzipiell nach allen dem Fachmann bekannten und zu diesem Zweck geeigneten Verfahren erfolgen. Bevorzugt

erfolgt 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
Merkmale gekennzeichnet:

a] Sprithgranulieren in einem Sprithturm;

b] 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;

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

d] eine Temperatur an der dem Sprithturm zugewandten Seite der Diise in ¢inem Bereich von 100 bis
450°C, zum Beispiel in ¢inem Bereich von 250 bis 440°C, besonders bevorzugt von 350 bis 430°C;

e] einen Durchsatz an Aufschlimmung durch die Diise in einem Bereich von 0,05 bis 1 m*/h, zum
Beispiel in einem Bereich von 0,1 bis 0,7 m’/h oder von 0,2 bis 0,5 m*/h, besonders bevorzugt in ¢inem

Bereich von 0,25 bis 0,4 m*/h;
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einen Feststoffgehalt der Aufschlémmung 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 Aufschlimmung;

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
Kombination von zwei oder mehr davon; bevorzugt Luft;

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

mindestens 50 Gew.-% des Sprithgranulats, bezogen auf das Gesamtgewicht des bei der
Sprithtrocknung entstehenden Siliziumdioxidgranulats, vollzieht eine Flugzeit in einem Bereich von 1
bis 100 s, zum Beispiel iiber einen Zeitraum von 10 bis 80 s, besonders bevorzugt iiber einen Zeitraum
vom 25 bis 70 s;

mindestens 50 Gew.-% des Sprlhgranulats, bezogen auf das Gesamtgewicht des bei der
Sprithtrocknung entstehenden Siliziumdioxidgranulats, legt eine Flugstrecke von mehr als 20 m zurtick,
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, besonders bevorzugt einem Bereich von 30 bis 80 m.

der Sprihturm weist eine zylindrische Geometrie auf;

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
bevorzugt in einem Bereich von 15 bis 20 m;

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

Absieben von Partikeln mit einer GroBe von mehr als 500 pm nach der Entnahme des Granulats aus
dem Sprithturm, bevorzugt auf einer Rittelrinne;

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
Lotrichtung.

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-
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und Fallvorgang endet regelméBig durch Auftreffen der Granule am Boden des Sprithturms, oder durch
Auftreffen 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 bendtigt.

Bevorzugt 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,

besonders 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,

besonders bevorzugt einem Bereich von 30 bis 80 m.

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 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,

besonders 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,

besonders bevorzugt einem Bereich von 30 bis 80 m.

Rollgranulation
Gemidl einer bevorzugten Ausfilhrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung wird ein

Siliziumdioxidgranulat I durch Rollgranulieren der Aufschlammung erhalten.

Das Rollgranulieren erfolgt durch Rihren der Aufschlimmung in Gegenwart eines (Gases bei erhohter
Temperatur. Bevorzugt erfolgt das Rollgranulieren in einem mit einem Rihrwerkzeug ausgeristeten
Rithrbehidlter. Bevorzugt rotiert der Riihrbehélter gegensinnig zum Rihrwerkzeug. Bevorzugt weist der

Rithrbehilter auBerdem einen Einlass, durch den Siliziumdioxidpulver in den Rihrbehidlter eingetragen werden
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kann, einen Auslass, durch den Siliziumdioxidgranulat entnommen werden kann, einen Gaseinlass und ¢inen

Gasauslass, auf.

Fiir das Rithren der Aufschldmmung wird bevorzugt ein Stiftwirbler verwendet. Unter einem Stiftwirbler wird ¢in
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

Kreise 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
Einstellen des pH-Werts wird bevorzugt ¢ine anorganische Sdure verwendet, zum Beispiel eine Sdure ausgewdéhlt
aus der Gruppe bestehend aus Salzsdure, Schwefelsidure, Salpetersédure und Phosphorsédure, besonders bevorzugt

Salzsédure.

Bevorzugt liegt im Rihrbehédlter eine Atmosphére ausgewdhlt aus Luft, einem Inertgas, mindestens zwei
Inertgasen oder eine Kombination von Luft mit mindestens einem Inertgas, bevorzugt mindestens zwei Inertgasen
vor. Als Inertgase sind bevorzugt ausgewdhlt aus der Liste bestehend aus Stickstoff, Helium, Neon, Argon,
Krypton und Xenon. Zum Beispiel liegt im Ruhrbehélter 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
kann im Rihrbehdlter weitere Bestandteile aufnehmen. Diese konnen beim Rollgranulieren aus der

Aufschlammung stammen und in den Gasstrom tibergehen.

Bevorzugt wird dem Riithrbehélter e¢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 Aufschlammung 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.
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Kontinuierlich bedeutet im Kontext der vorliegenden Erfindung in Bezug auf ein Verfahren, dass dicses
fortlaufend betrieben werden kann. Das bedeutet, dass Zufuhr und Entnahme von am Verfahren beteiligten
Stoffen und Materialien beim Durchfithren 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

Verfahrensschritt 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
Partikelgréfe von weniger als 100 um ausgesiebt. Weiter bevorzugt werden Granulen mit einer PartikelgroBe von
mehr als 900 pm, zum Beispiel mit einer Partikelgrofe von mehr als 700 pm, besonders bevorzugt mit einer
Partikelgrofle von mehr als 500 pm ausgesiebt. Das Aussieben grofBerer Partikel kann prinzipiell allen dem
Fachmann bekannten und zu diesem Zweck gecigneten Verfahren erfolgen. Bevorzugt erfolgt das Absieben

groferer Partikel mittels einer Riittelrinne.

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;
[b] das Granulieren erfolgt unter einem Gasstrom von 10 bis 150 kg Gas pro Stunde und pro 1 kg
Aufschlammung;
[c] die Gastemperatur betrdgt beim Einleiten 40 bis 200°C;
[d]  Granulen mit einer Partikelgroe von weniger als 100 pm und von mehr als 500 pm werden
abgesicebt;
[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 Granulieren, bevorzugt durch Sprih- oder Rollgranulieren, erhaltene
Siliziumdioxidgranulat I behandelt, bevor es zu Quarzglaskdrpern verarbeitet wird. Diese Vorbehandlung kann
verschiedenen Zwecken dienen, die entweder die Verarbeitung zu Quarzglaskorpern erleichtern oder die
Eigenschaften der resultierenden Quarzglaskorper beeinflussen. Zum Beispiel kann das Siliziumdioxidgranulat I

verdichtet, gereinigt, oberflaichenmodifiziert oder getrocknet werden.

Erfindungsgemall weist das Siliziumdioxidgranulat I einen Kohlenstoffgehalt w¢(;) in einem Bereich von 1 bis
200 ppm auf, zum Beispiel im Bereich von 5 bis 100 ppm oder von 10 bis 50 ppm, besonders bevorzugt im

Bereich von 15 bis 35 ppm, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht an Siliziumdioxidgranulat I. Weitere
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bevorzugte Bereiche flir den Kohlenstoffgehalt wey sind von 5 bis 200 ppm, 5 bis 50 ppm, 5 bis 35 ppm oder 10
bis 35 ppm.

Erfindungsgemall weist das Siliziumdioxidgranulat I einen Gehalt an Erdalkalimetall wyqy auf. Der Gehalt an
Erdalkalimetall wy) liegt bevorzugt in einem Bereich von 10 ppb bis 1000 ppb, zum Beispiel in einem Bereich
von 100 ppb bis 900 ppb oder von 200 ppb bis 800 ppb, besonders bevorzugt in einem Bereich von 300 ppb bis

700 ppb, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht an Siliziumdioxidgranulat 1.

GemiB einer bevorzugten Ausfithrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung kann ein Siliziumdioxid I mit
einem Kohlenstoffgehalt we(y auf verschiedenen Wegen erzeugt werden. Prinzipiell kommen alle dem Fachmann
bekannten und zum Erzeugen eines bestimmten Kohlenstoffgehalts geeigneten Verfahren in Betracht. Bevorzugt
wird Kohlenstoff dem Verfahren zum Herstellen von Siliziumdioxid I zugefiihrt. Kohlenstoff kann dabei an
beliebiger Stelle zugefiihrt werden, beispielsweise beim Herstellen des pyrogenen Siliziumdioxidpulvers, beim

Herstellen des Siliziumdioxidgranulats I, insbesondere vor, wihrend oder nach dem Granulieren.

Kohlenstoff kann dem Verfahren in verschiedener Form, die dem Fachmann bekannt ist und zu diesem Zwecke
geeignet ist, zugefiihrt werden. Bevorzugt wird Kohlenstoff in elementarer Form oder als Verbindung zugefiihrt.
Elementarer Kohlenstoff wird bevorzugt als Pulver, zum Beispicel als amorphes Pulver, besonders bevorzugt als
Gasrul3, weiter bevorzugt als Pulver mit einer Partikelgroe von weniger als 200 pm, weiter bevorzugt als Pulver
mit einer spezifischen Oberfliche in einem Bereich von 50 bis 500 m?¥g zugefiihrt. Besonders bevorzugt wird
elementarer Kohlenstoff als GasruB mit einer spezifischen Oberfliche in einem Bereich von 50 bis 500 m%/g

zugeflhrt.

Als Kohlenstoffverbindungen eignen sich insbesondere Verbindungen mit einem Zersetzungspunkt von weniger
als 600°C, die unter RuBbildung verbrennen. Beispiele fiir solche Kohlenstoffverbindungen sind
Kohlenwasserstoffgase, insbesondere Erdgas, Methan, Ethan, Propan, Butan, Ethen und Kombinationen von zwei
oder mehr davon, Siloxane, insbesondere = Hexamethyldisiloxan, = Hexamethylcyclotrisiloxan,
Octamethylcyclotetrasiloxan Dekamethylcyclopentasiloxan und Kombinationen von zwei oder mehr davon, und
Siliziumalkoxide, insbesondere Tetramethoxysilan und Methyltrimethoxysilan.

Bevorzugt kann der Kohlenstoffgehalt wey des Siliziumdioxidgranulats I durch einen Unterschuss an Sauerstoff
bei der Herstellung des pyrogenen Siliziumdioxidpulvers in der Flamme erzeugt werden. Unterschuss bedeutet
einen unterstochiometrischen Einsatz von Sauerstoff in Bezug auf die Reaktionspartner zur Darstellung des
Siliziumdioxids, insbesondere Wasserstoff und eine oder mehrere der oben genannten Kohlenstoffverbindungen.
Dieses Verfahren ist besonders geeignet, wenn Siliziumdioxidpulver aus Siloxanen oder Siliziumalkoxiden

hergestellt wird.
Bevorzugt kann der Kohlenstoffgehalt we(y des Siliziumdioxidgranulats I durch Zugabe von Kohlenstoff zu der

Aufschlammung erzeugt werden. Bevorzugt wird amorphes Kohlenstoffpulver zu der Aufschldmmung gegeben.

Bevorzugt wird Kohlenstoff in einer Menge von weniger als 5000 ppm, zum Beispiel in einer Menge von 1 ppb
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bis 200 ppm, besonders bevorzugt in einer Menge von 1 ppb bis 20 ppm, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht

des Siliziumdioxidpulvers, zu der Aufschlammung gegeben

Bevorzugt kann der Kohlenstoffgehalt wey des Siliziumdioxidgranulats I durch Zugabe von KohlenstofT bei dem
Granulieren erzeugt werden. Es ist prinzipiell moglich, den Kohlenstoff zu jedem beliebigen Zeitpunkt wéhrend
des Granulierens zuzugeben. Bevorzugt wird Kohlenstoff in Form einer Kohlenstoffverbindung oder einer
Kombination aus zwei oder mehr Kohlenstoffverbindungen beim Granulieren zugegeben, zum Beispiel
Kohlenwasserstoffgase, besonders bevorzugt Erdgas, Methan, Ethan, Propan, Butan, Ethen und Kombinationen

von zwel oder mehr davon.

Im Falle des Sprithgranulierens kann der Kohlenstoff zum Beispiel durch die Diise gemeinsam mit der
Aufschldmmung in den Sprithturm gespritht werden. Bevorzugt liegt die Menge an Kohlenstoff in einem Bereich
von 1 ppb bis 200 ppm, bezogen auf die Gesamtmenge an Siliziumdioxid, das gemeinsam mit dem Kohlenstoff in
den Sprithturm gespriht wird. GeméB einem weiteren Beispiel kann der Kohlenstoff als gasformige
Kohlenstoffverbindung im Gasraum des Sprihturms vorliegen, in den die Aufschlimmung gespriiht wird.
Bevorzugt liegt die Kohlenstoffverbindung in einer Menge von 1 ppb bis 500 ppm vor, bezogen auf das Volumen

des Gasraums des Spriihturms.

Im Falle des Rollgranulierens kann der Kohlenstoff zum Beispiel nach dem Eintragen der Aufschlammung in
fester Form, bevorzugt als amorphes Kohlenstoffpulver, oder gasformig, bevorzugt Erdgas, Methan, Ethan,
Propan, Butan, Ethen oder eine Kombination von zwei oder mehr davon, in den Rithrbehilter zugegeben werden.
Bevorzugt wird der Kohlenstoff in ¢iner Menge von 1 ppb bis 500 ppm, bezogen auf das Gesamtgewicht des

Siliziumdioxids in dem Riithrbehélter, zugegeben.

Bevorzugt kann der Kohlenstoffgehalt we ) des Siliziumdioxidgranulats I durch Zugabe von Kohlenstofl’ nach
dem Granulieren erzeugt werden. Bevorzugt wird nach dem Granulieren amorphes Kohlenstoffpulver zu dem
Siliziumdioxidgranulat I gegeben. Bevorzugt wird Kohlenstoff in einer Menge von weniger als 5000 ppm, zum
Beispiel in einer Menge von 1 ppb bis 200 ppm, besonders bevorzugt in einer Menge von 1 ppb bis 20 ppm,
jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats I, zugegeben. Bevorzugt wird Kohlenstoff in
einem Ofen, zum Beispiel in einem kontinuierlichen oder in einem diskontinuierlichen Ofen, besonders bevorzugt
in einem Drehrohrofen zugegeben. Bevorzugt erfolgt die Zugabe von Kohlenstoff bei einer Ofentemperatur in
einem Bereich von 20 bis 500°C, besonders bevorzugt bei einer Ofentemperatur von 50 bis 250°C. Bevorzugt
liegt im Ofen eine (Gasatmosphdre vor, insbesondere beinhaltend Stickstoff, Helium, Wasserstoff oder
Kombinationen davon, besonders bevorzugt Kombinationen aus Stichstoff und Wasserstoff oder aus Helium und
Wasserstoff. Bevorzugt wird das Granulat anschlieend in einem zweiten Ofen thermisch behandelt, bevorzugt

bei einer Temperatur in einem Bereich von 1000 bis 1300°C.

Bevorzugt weist das Siliziumdioxidgranulat I mindestens eines, zum Beispiel durch mindestens zwei oder

mindestens drei oder mindestens vier, besonders bevorzugt durch mindestens flinf der folgenden Merkmale auf:
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[A] eine BET-Oberfliche im Bereich von 20 bis 60 m*/g, oder 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
beléduft sich bevorzugt der Mikroporenanteil auf eine BET-Oberfldche in einem Bereich von 4 bis
5m%/ g; 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;

[B] eine mittlere PartikelgrofBe in einem Bereich von 180 bis 300 pm;

[C] 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’;

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

[E] einen Aluminiumgehalt von weniger als 200 ppb, bevorzugt von weniger als 100 ppb, zum
Beispiel von weniger als 50 ppb oder von 1 bis 200 ppb oder von 15 bis 100 ppb, besonders
bevorzugt in einem Bereich von 1 bis 50 ppb auf.

[F] eine Stampfdichte in einem Bereich von 0,5 bis 1,2 g/cm’, zum Beispiel in einem Bereich von
0,6 bis 1,1 g/cm3, besonders bevorzugt in einem Bereich von 0,75 bis 1,0 g/cm3;

[G] 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,

[H] 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
weniger 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;

1 Metallgehalt von Metallen, die von Aluminium verschieden sind, von weniger als 1000 ppb,
bevorzugt 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;

[J] 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 Quarzglaskorper, verstanden. Der
Gehalt 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.
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Unter dem Aluminiumgehalt wird der Gehalt an elementarem Aluminium oder Aluminium-Ionen in dem

Siliziumdioxidgranulat, dem Siliziumdioxidpulver oder dem Quarzglaskorper verstanden.

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?/ c.

Das Siliziumdioxidgranulat I weist bevorzugt eine spezifische Dichte in einem Bereich von 2,1 bis 2,3 g/em’,

besonders bevorzugt in einem 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 180 bis 280 pum, besonders bevorzugt in einem Bereich von 220 bis 270 pm.
Weiterhin bevorzugt weist der Siliziumdioxidgranulat I eine Partikelgroe Do in einem Bereich von 50 bis 150
um auf, zum Beispiel in einem Bereich von 80 bis 150 um, besonders bevorzugt in einem Bereich von 100 bis
150 pm auf. Weiterhin bevorzugt weist der Siliziumdioxidgranulat I eine PartikelgroBe Dgo in einem Bereich von
250 bis 620 um, zum Beispiel in einem Bereich von 280 bis 550 um, besonders bevorzugt in einem Bereich von

300 bis 450 um auf.

Unter Partikelgrofe wird die GroBe der aus den Primérpartikeln zusammengelagerten Teilchen verstanden, die in
einem Siliziumdioxidpulver, in einer Aufschlémmung 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 Dgp-Wert gibt an, dass 90 % der Partikel, bezogen auf die gesamte Teilchenzahl,
kleiner als der angegebene Wert sind. Die Partikelgrofle wird mittels dynamischem Bildanalyseverfahren nach

ISO 13322-2:2006-11 bestimmt.

Bevorzugt weisen die Granulen des Siliziumdioxidgranulats I eine sphérische Morphologie auf. Unter einer
sphérischen Morphologie wird e¢ine runde bis ovale Form der Partikel verstanden. Die Granulen des
Siliziumdioxidgranulats I weisen bevorzugt eine mittlere Sphérizitit in ¢inem Bereich von 0,7 bis 1,3 SPHT3,
zum Beispiel eine mittlere Sphérizitdt in einem 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.

Weiterhin bevorzugt weisen die Granulen des Siliziumdioxidgranulats I 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,
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besonders bevorzugt eine mittlere Symmetrie in einem Bereich von 0,85 bis 1,1 Symm3 auf. Das Merkmal der

mittleren Symmetrie Symm3 ist in den Testmethoden beschrieben.

Bevorzugt weist das Siliziumdioxidgranulat I 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 I, auf. Oftmals weist das
Siliziumdioxidgranulat I jedoch einen Gehalt an von Aluminium verschiedenen Metallen in einer Menge von
mindestens 1 ppb auf. Oftmals weist das Siliziumdioxidgranulat I 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 I. Solche Metalle sind beispielsweise Natrium, Lithium,
Kalium, Magnesium, Calcium, Strontium, Germanium, Kupfer, Molybdéin, Titan, Eisen und Chrom. Diese

konnen zum Beispiel als Element, als Teil eines Molekils oder eines lons oder eines Komplexes vorliegen.

Das Siliziumdioxidgranulat I kann weitere Bestandteile, beispielsweise in Form von Molekiilen, Ionen oder
Elementen beinhalten. Bevorzugt beinhaltet das Siliziumdioxidgranulat I weniger als 500 ppm, zum Beispiel
weniger als 300 ppm, besonders bevorzugt weniger als 100 ppm, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des
Siliziumdioxidgranulat I, weitere Bestandteile. Oftmals sind weitere Bestandteile in einer Menge von mindestens
1 ppb enthalten. Dic weiteren Bestandteile konnen insbesondere ausgewihlt sein aus der Gruppe bestehend aus

Kohlenstoff, Fluorid, Jodid, Bromid, Phosphor oder ¢iner Mischung von mindestens zwei hiervon.

Bevorzugt beinhaltet das Siliziumdioxidgranulat I weniger als 100 ppm, zum Beispiel weniger als 80 ppm,
besonders bevorzugt weniger als 70 ppm, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats 1,
an weiteren Bestandteilen. Oftmals sind die weiteren Bestandteile jedoch in ¢iner Menge von mindestens 1 ppb

enthalten.

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)[BI[CV[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.
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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,
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.

Schritt ii.)
Das Siliziumdioxid wird mit einem Reaktanden bei einer Temperatur in einem Bereich von 1000 bis 1300°C
behandelt. Bevorzugt kann das Siliziumdioxidgranulat I zusétzlich einer mechanischen Behandlung unterworfen

werden.

chemisch

Gemidl einer bevorzugten Ausfithrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung beinhaltet das
Siliziumdioxidgranulat I mindestens zwei Teilchen. Bevorzugt kénnen die mindestens zwei Teilchen eine
Relativbewegung zucinander ausfiihren. Als MaBnahmen zum Erzeugen der Relativbewegung kommen
prinzipiell alle dem Fachmann bekannten und geeignet erscheinenden Mafinahmen in Betracht. Insbesondere
bevorzugt ist ein Mischen. Ein Mischen kann prinzipiell in beliebiger Weise durchgefiihrt werden. Bevorzugt
wird hierfir ein Durchlaufofen ausgewdhlt. Dementsprechend kénnen die mindestens zwei Teilchen bevorzugt
eine Relativbewegung zucinander ausfithren, indem sie in einem Durchlaufofen, zum Beispiel einem

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

verwendet.

Erfindungsgemdl wird das Siliziumdioxidgranulat I mit einem Reaktanden unter Erhalt -eines
Siliziumdioxidgranulats II behandelt. Das Behandeln wird durchgefiihrt, um die Konzentration bestimmter Stoffe
im Siliziumdioxidgranulat zu verdndern. Das Siliziumdioxidgranulat I kann Verunreinigungen oder bestimmte
Funktionalitdten aufweisen, deren Anteil verringert werden soll, wie zum Beispiel: OH-Gruppen,
kohlenstofthaltige Verbindungen, Ubergangsmetalle, Alkalimetalle und Erdalkalimetalle. Die Verunreinigungen
und Funktionalitidten konnen aus dem Ausgangsmaterial stammen oder im Laufe des Verfahrens eingetragen
werden. Die Behandlung des Siliziumdioxidgranulats I kann verschiedenen Zwecken dienen. Zum Beispicl kann
der Einsatz von behandeltem Siliziumdioxidgranulat I, also Siliziumdioxidgranulat II, die Verarbeitung des
Siliziumdioxidgranulats zu Quarzglaskdrpern vereinfachen. Ferner konnen durch diese Auswahl die
Eigenschaften der resultierenden Quarzglaskorper angepasst sein. Zum Beispiel kann das Siliziumdioxidgranulat I

gereinigt oder oberfldchenmodifiziert werden.

Bevorzugt eignen sich als Reaktand ein Gas oder eine Kombination mehrerer Gase. Diese wird auch als
Gasgemisch bezeichnet. Prinzipiell kdnnen alle dem Fachmann bekannten Gase eingesetzt werden, die fiir die
genannte Behandlung bekannt sind und geeignet erscheinen. Bevorzugt wird ein Gas ausgewdhlt aus der Gruppe
bestehend aus HCI, Cl,, F,, O,, O;, H,, GF4, CFs, HCIO,, Luft, Inertgas, z.B. N,, He, Ne, Ar, Kr, oder
Kombinationen aus zwei oder mehr davon ¢ingesetzt. Bevorzugt erfolgt die Behandlung in Anwesenheit eines
Gases oder einer Kombination 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 kdénnen
Metalle, die als Verunreinigungen im Siliziumdioxidgranulat 1 enthalten sind, wie zum Beispiel
Ubergangsmetalle, Alkalimetalle und Erdalkalimetalle, entfernt werden. Dabei kodnnen die vorgenannten Metalle
mit Bestandteilen des Gasgemischs unter den Verfahrensbedingungen gasférmige Verbindungen eingehen, die
anschliefend ausgetragen werden und so nicht mehr im Granulat vorliegen. Weiter bevorzugt kann der OH-
Gehalt in dem Siliziumdioxidgranulat 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.-%, beispiclsweise in einem Bereich von 2 bis 15 Vol.-%,
besonders 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
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mehrere Inertgase, z.B. N,, He, Ne, Ar, Kr, oder durch Luft erginzt werden. Bevorzugt liegt der Anteil an
Inertgas 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 ¢inem Bereich von 10 bis 20 Vol.-%, jeweils

bezogen auf das Gesamtvolumen des Reaktanden.

0,, GF,, oder Mischungen davon mit Cl, werden bevorzugt zur Reinigung von Siliziumdioxidgranulat 1

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

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 w¢) des Siliziumdioxidgranulats I, bezogen auf das Gesamtgewicht des jeweiligen
Siliziumdioxidgranulats. Bevorzugt ist we, um 0,5 bis 99 %, beispielsweise um 20 bis 80 % oder 50 bis 95 %,

besonders bevorzugt um 60 bis 99 % kleiner als weq).

thermisch

Erfindungsgemdl wird das Siliziumdioxidgranulat I zusétzlich einer thermischen Behandlung unterworfen. Eine
oder mehrere dieser zusdtzlichen Behandlungen kénnen vor oder wéhrend der Behandlung mit dem Reaktanden
erfolgen. Ergénzend kann die zusétzlich Behandlung auch am Siliziumdioxidgranulat IT durchgeftihrt werden. Die
nachfolgende Beschreibung der bevorzugten Bedingungen, unter denen eine thermische Behandlung erfolgen
kann, stellt folglich auch die bevorzugten Bedingungen einer optionalen thermischen Behandlung des

Siliziumdioxidgranulats IT dar.

Die thermische Behandlung des Siliziumdioxidgranulats I kann verschiedenen Zwecken dienen. Zum Beispiel
erleichtert diese Behandlung die Verarbeitung des Siliziumdioxidgranulats II zu Quarzglaskorpern. Die
Behandlung kann auch die Eigenschaften der resultierenden Quarzglaskorper beeinflussen. Zum Beispiel kann
das Siliziumdioxidgranulat II verdichtet, gereinigt, oberflichenmodifiziert oder getrocknet werden. Dabei kann
sich die spezifische Oberflache (BET) verringern. Ebenso konnen die Schiittdichte und die mittlere PartikelgroBe
aufgrund von Agglomerationen von Siliziumdioxidpartikeln zunehmen. Die thermische Behandlung kann

dynamisch oder statisch durchgeftihrt werden.

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

bevorzugt Durchlaufofen verwendet.
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Eine bevorzugte mittlere Verweilzeit des Siliziumdioxidgranulats bei der dynamisch thermischen Behandlung ist
mengenabhéngig. Bevorzugt liegt die mittlere Verweilzeit des Siliziumdioxidgranulats bei der dynamisch
thermischen 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

thermischen Behandlung im Bereich von 30 bis 90 min.

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 cines diskontinuierlichen Verfahrens zur dynamisch thermischen Behandlung ergibt sich die

Behandlungszeit 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 eine Stunde lang behandelt wird, erreicht werden. Gemal einer anderen Ausfihrungsform
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.

Erfindungsgemdll erfolgt die dynamisch thermische Behandlung des Siliziumdioxidgranulats bei einer
Ofentemperatur in einem Bereich von 1000 bis 1300°C, zum Beispiel in einem Bereich von 1050 bis 1250°C,

besonders bevorzugt in einem Bereich von 1100 bis 1200°C.

Bevorzugt weicht die Temperatur an ¢inem Messpunkt im Ofen um weniger als 10 % von der eingestellten
Temperatur nach oben oder unten ab, bezogen auf die gesamte Behandlungszeit und die gesamte Lange des Ofens
sowohl zu jedem Zeitpunkt der Behandlung als auch an jeder Stelle des Ofens. Weiter bevorzugt liegen auch von
der eingestellten Temperatur gemessenen Temperaturen an einem Messpunkt innerhalb des oben angegebenen

Bereichs.

Alternativ kann insbesondere das kontinuierliche Verfahren einer dynamisch thermischen Behandlung des
Siliziumdioxidgranulats bei unterschiedlichen Ofentemperaturen erfolgen. Beispielsweise kann der Ofen tber die
Behandlungszeit eine konstante Temperatur aufweisen, wobei die Temperatur tiber die Lidnge des Ofens in

Abschnitten variiert. Solche Abschnitte konnen gleich lang oder unterschiedlich lang sein. Bevorzugt ist in
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diesem Fall eine vom Eingang des Ofens zum Ausgang des Ofens hin zunehmende Temperatur. Bevorzugt ist die
Temperatur 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 betrdgt die Temperatur am
Ausgang bevorzugt 1000 bis 1300°C, zum Beispiel 1050 bis 1250°C, besonders bevorzugt 1100 bis 1200°C.

Weiter bevorzugt betrdgt die Temperatur am Eingang bevorzugt mindestens 600°C, zum Beispiel 700 bis 1200°C
oder 800 bis 1100°C, besonders bevorzugt 900 bis 1000°C. Weiter kann jeder der genannten Temperaturbereiche
am Ofeneingang mit jedem der genannten Temperaturbereiche am Ofenausgang kombiniert werden. Bevorzugte

Kombinationen von Ofencingangs- und Ofenausgangtemperaturbereichen sind:

Bereich Ofeneingangstemperatur [°C] Bereich Ofenausgangstemperatur [°C]

700 — 1200 1000 — 1300
800 — 100 1050 — 1250
900 — 1000 1100 — 1200

Fur die statisch thermische Behandlung des Siliziumdioxidgranulats werden bevorzugt in einem Ofen
angeordnete Tiegel verwendet. Als Tiegel eignen sich Sintertiegel oder Blechtiegel. Bevorzugt sind
Walzblechtiegel aus mehreren, miteinander vernieteten Platten. Als Tiegelmaterial sind beispielsweise
Refraktdrmetalle, insbesondere Wolfram, Molybdén und Tantal. Die Tiegel konnen ferner aus Graphit gebildet
sein oder im Falle der Tiegel aus Refraktirmetallen mit Graphitfolie ausgeschlagen sein. Weiter bevorzugt

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

Die mittlere Verweilzeit des Siliziumdioxidgranulats bei der statisch thermischen Behandlung ist
mengenabhéngig. Bevorzugt liegt die mittlere Verweilzeit des Siliziumdioxidgranulats bei der statisch
thermischen Behandlung bei einer Menge von 60 kg Siliziumdioxidgranulat I in einem Bereich von 1 bis 60 h,
zum Beispiel in einem Bereich von 5 bis 50 h oder von 10 bis 40 h, besonders bevorzugt in einem Bereich von 20

bis 30 h.

Fur die statisch thermische Behandlung des Siliziumdioxidgranulats werden bevorzugt in einem Ofen
angeordnete Tiegel verwendet. Als Tiegel eignen sich Sintertiegel oder Blechtiegel. Bevorzugt sind
Walzblechtiegel aus mehreren, miteinander vernieteten Platten. Als Tiegelmaterial sind beispielsweise
Refraktarmetalle, insbesondere Wolfram, Molybdédn und Tantal. Die Tiegel kdnnen ferner aus Graphit gebildet
sein oder im Falle der Tiegel aus Refraktirmetallen mit Graphitfolie ausgeschlagen sein. Weiter bevorzugt

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

Die mittlere Verweilzeit des Siliziumdioxidgranulats bei der statisch thermischen Behandlung ist
mengenabhéngig. 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.
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Erfindungsgemdll erfolgt die statisch thermische Behandlung des Siliziumdioxidgranulats bei einer
Ofentemperatur in einem Bereich von 1000 bis 1300°C, zum Beispiel in einem Bereich von 1050 bis 1250°C,

besonders bevorzugt in einem Bereich von 1100 bis 1200°C.

Bevorzugt erfolgt die statisch thermische Behandlung des Siliziumdioxidgranulats I bei konstanter
Ofentemperatur. 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 Behandlung 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 1000 bis 1300°C, zum Beispiel
1050 bis 1250°C, besonders bevorzugt 1100 bis 1200°C betragt.

mechanisch

Gemif einer weiteren bevorzugten Ausfithrungsform kann das Siliziumdioxidgranulat I zusétzlich mechanisch
behandelt werden. Die mechanische Behandlung kann zum Erhohen der Schiittdichte durchgefiihrt werden. Die
mechanische Behandlung kann mit der zuvor beschriebenen thermischen oder chemischen Behandlung oder mit
beiden kombiniert werden. Mittels einer mechanischen Behandlung kann vermieden werden, dass die
Agglomerate im Siliziumdioxidgranulat und damit die mittlere Partikelgrofe der einzelnen, behandelten
Siliziumdioxidgranulen im Siliziumdioxidgranulat zu gro8 werden. Eine Vergrofierung der Agglomerate kann die
Weiterverarbeitung erschweren oder nachteilige Auswirkungen auf die Eigenschaften der mit dem
erfindungsgeméfen Verfahren hergestellten Quarzglaskdrper haben, oder eine Kombination beider Effekte
bedeuten. Eine mechanische Behandlung des Siliziumdioxidgranulats fordert zudem einen gleichméBigen
Kontakt der Oberflichen der einzelnen Siliziumdioxidgranulen mit dem Gas oder den Gasen. Dies wird
insbesondere bei einer Kombination aus gleichzeitiger mechanischer und chemischer Behandlung mit einem

Reaktanden erreicht. Dadurch kann die Wirkung der chemischen Behandlung verbessert werden.

Die mechanische Behandlung des Siliziumdioxidgranulats I kann durch Bewegen von zwei oder mehr
Siliziumdioxidgranulen in einer Relativbewegung zueinander erfolgen, beispiclsweise durch das Drehen des

Rohrs eines Drehrohrofens.

Bevorzugt wird das Siliziumdioxidgranulat I mit einem Reaktanden, thermisch und mechanisch behandelt.
Besonders erfolgt eine simultane Behandlung mit einem Reaktanden, thermische und mechanische Behandlung

des Siliziumdioxidgranulats 1.

Bei der Behandlung mit einem Reaktanden wird der Gehalt an Verunreinigungen im Siliziumdioxidgranulat I
verringert. Dazu kann das Siliziumdioxidgranulat I in einem Drehrohrofen bei erhohter Temperatur unter chlor-
und sauerstofthaltiger Atmosphédre behandelt werden. Im Siliziumdioxidgranulat 1 vorliegendes Wasser
verdampft, organische Materialien reagieren zu CO und CO,. Metallverunreinigungen konnen zu fliichtigen,

chlorhaltigen Verbindungen konvertiert werden.
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Bevorzugt wird das Siliziumdioxidgranulat I in einer chlor- und sauerstofthaltigen Atmosphire in einem
Drehrohrofen 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 Temperaturbereich von 700 bis 900°C behandelt. Die chlorhaltige Atmosphére enthélt beispiclsweise 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 konnen sich lange
Behandlungsdauern ergeben, bei Temperaturen oberhalb von 1100°C besteht die Gefahr, dass sich Poren des

Granulats unter Einschluss von Chlor oder gasférmigen Chlorverbindungen schlieBen.

Bevorzugt ist es auch moglich, mehrere Behandlungen mit einem Reaktanden bei jeweils gleichzeitiger
thermischer und mechanischer Behandlung nacheinander durchzufithren. Beispielsweise kann das
Siliziumdioxidgranulat I erst in einer chlorhaltigen Atmosphédre und anschlieend in einer sauerstofthaltigen
Atmosphire behandelt werden. Daraus resultierende niedrige Konzentrationen an Kohlenstoff, Hydroxylgruppen

und Chlor erleichtern das Einschmelzen des Siliziumdioxidgranulats II.

Gemadf 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 1 einen Partikeldurchmesser auf, der groBer ist, als der
Partikeldurchmesser  des  Siliziumdioxidpulvers.  Bevorzugt ist der  Partikeldurchmesser  des
Siliziumdioxidgranulats I bis zu 300 mal grofer als der Partikeldurchmesser des Siliziumdioxidpulvers, zum
Beispiel bis zu 250 mal grofier oder bis zu 200 mal groBer oder bis zu 150 mal groBer oder bis zu 100 mal groBer
oder bis zu 50 mal grofler oder bis zu 20 mal grofBer oder bis zu 10 mal grofier, besonders bevorzugt 2 bis 5 mal

grofier.

Erfindungsgemall weist das Siliziumdioxidgranulat II einen Kohlenstoffgehalt we(, auf. Der Kohlenstoffgehalt
Wwe) des Siliziumdioxidgranulats II ist kleiner als der Kohlenstoffgehalt weqy des Siliziumdioxidgranulats I.

Bevorzugt ist wep) um 0,5 bis 50 %, beispielsweise um 1 bis 45 %, besonders bevorzugt um 1,5 bis 40 % kleiner
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als wcq). Der Kohlenstoffgehalt we) liegt bevorzugt bei weniger als 5 ppm, zum Beispiel von weniger als 3 ppm,
besonders bevorzugt von weniger als 1 ppm, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht an Siliziumdioxidgranulat

II. Oftmals weist das Siliziumdioxidgranulat II einen Kohlenstoffgehalt we() von 1 ppb oder mehr auf.

Erfindungsgemal weist das Siliziumdioxidgranulat IT einen Gehalt an Erdalkalimetall wyoy auf. Der Gehalt an
Erdalkalimetall wyy des Siliziumdioxidgranulats II ist kleiner als der Gehalt an Erdalkalimetall wyy des
Siliziumdioxidgranulats I. Bevorzugt ist wyp, um 0,5 bis 50 %, beispielsweise um 1 bis 45 %, besonders
bevorzugt um 1,5 bis 40 % kleiner als wyy. Der Gehalt an Erdalkalimetall wyz) liegt bevorzugt bei weniger als
500 ppb, zum Beispiel bei weniger als 450 ppb oder 400 ppb oder 350 ppb, besonders bevorzugt bei weniger als
300 ppb, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht an Siliziumdioxidgranulat II. Oftmals weist das

Siliziumdioxidgranulat II einen Gehalt an Erdalkalimetall wy) von 1 ppb oder mehr auf.

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:

(A) einen Chlorgehalt von weniger als 500 ppm, bevorzugt von weniger als 400 ppm, zum Beispiel
weniger 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;

(B)  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;

(C)  einen Metallgehalt von Metallen, die von Aluminium verschieden sind, von weniger als 300 ppb,
zum Beispiel in einem Bereich von 1 bis 200 ppb, besonders bevorzugt in einem Bereich von 1 bis
100 ppb;

(D)  eine BET-Oberfliche im Bereich von 20 bis 40 m*/g, zum Beispiel in einem Bereich von 10 bis
30 m?/g, besonders bevorzugt in einem Bereich von 20 bis 30 m*/g;

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

(F)  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.-%,

(G)  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;

(H)  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’;

) eine PartikelgroBenverteilung Dy in einem Bereich von 50 bis 150 pm

Q) eine PartikelgroBenverteilung Dsg in einem Bereich von 150 bis 250 pm;

(K) eine PartikelgroBenverteilung Dgg in einem Bereich von 250 bis 450 pum,

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

sind.
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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 250 pm, zum
Beispiel in einem Bereich von 180 bis 250 pm, besonders bevorzugt in einem Bereich von 200 bis 250 pm.
Weiterhin bevorzugt weist das Siliziumdioxidgranulat II eine Partikelgroe Dyo in einem Bereich von 50 bis 150
um auf, zum Beispiel in einem Bereich von 80 bis 150 um, besonders bevorzugt in einem Bereich von 100 bis
150 um auf. Weiterhin bevorzugt weist das Siliziumdioxidgranulat II eine Partikelgroe Doo in einem Bereich von
250 bis 450 um, zum Beispiel in einem Bereich von 280 bis 420 um, besonders bevorzugt in einem Bereich von

300 bis 400 um auf.

Bevorzugt weisen die Granulen des Siliziumdioxidgranulats II eine sphérische Morphologie auf. Unter einer
sphédrischen Morphologie wird e¢ine runde bis ovale Form der Partikel verstanden. Die Granulen des
Siliziumdioxidgranulats IT weisen bevorzugt cine mittlere Sphérizitit in einem Bereich von 0,7 bis 1,3 SPHT3,
zum Beispiel eine mittlere Sphérizitdt in einem 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.

Weiterhin bevorzugt weisen die Granulen des Siliziumdioxidgranulats II 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,
besonders bevorzugt eine mittlere Symmetrie in einem Bereich von 0,85 bis 1,1 Symm3 auf. Das Merkmal der

mittleren Symmetrie Symm3 ist in den Testmethoden beschrieben.

Bevorzugt weist das Siliziumdioxidgranulat II 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 II, auf. Oftmals weist das
Siliziumdioxidgranulat II jedoch einen Gehalt an von Aluminium verschiedenen Metallen in einer Menge von
mindestens 1 ppb auf. Oftmals weist das Siliziumdioxidgranulat I 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 II. Solche Metalle sind beispielsweise Natrium, Lithium,
Kalium, Magnesium, Calcium, Strontium, Germanium, Kupfer, Molybdéin, Titan, Eisen und Chrom. Diese

konnen zum Beispiel als Element, als Teil eines Molekils oder eines lons oder eines Komplexes vorliegen.

Das Siliziumdioxidgranulat II kann weitere Bestandteile, beispielsweise in Form von Molekiilen, Ionen oder
Elementen beinhalten. Bevorzugt beinhaltet das Siliziumdioxidgranulat II weniger als 500 ppm, zum Beispiel

weniger als 300 ppm, besonders bevorzugt weniger als 100 ppm, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des
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Siliziumdioxidgranulat II, weitere Bestandteile. Oftmals sind weitere Bestandteile in einer Menge von mindestens
1 ppb enthalten. Dic weiteren Bestandteile konnen insbesondere ausgewihlt sein aus der Gruppe bestehend aus

Kohlenstoff, Fluorid, Jodid, Bromid, Phosphor oder e¢iner Mischung von mindestens zwei hiervon.

Bevorzugt beinhaltet das Siliziumdioxidgranulat II weniger als 100 ppm, zum Beispiel weniger als 80 ppm,
besonders bevorzugt weniger als 70 ppm, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats I,
an weiteren Bestandteilen. Oftmals sind die weiteren Bestandteile jedoch in ¢iner Menge von mindestens 1 ppb

enthalten.

Das Siliziumdioxidgranulat II weist bevorzugt die Merkmalskombination (A)/(B)/(C) oder (A)/(B)/(D) oder
(A)/(B)/(H) auf, weiter bevorzugt diec Merkmalskombination (A)/(B)/(C)/(D) oder (A)/(B)/(C)/(H) oder
(A)/(B)/(D)/(H), besonders bevorzugt die Merkmalskombination (A)/(B)/(C)/(D)/(H).

Das Siliziumdioxidgranulat II weist bevorzugt die Merkmalskombination (A)/(B)/(C) auf, wobei der Chlorgehalt
weniger als 330 ppm betrdgt, der Aluminiumgehalt weniger als 100 ppb betrdgt und der Metallgehalt von

Metallen, die von Aluminium verschieden sind, in ¢inem Bereich von 1 bis 100 ppb liegt.

Das Siliziumdioxidgranulat II weist bevorzugt die Merkmalskombination (A)/(B)/(D) auf, wobei der Chlorgehalt
weniger als 330 ppm betrégt, der Aluminiumgehalt weniger als 100 ppb betrdgt und die BET-Oberfldche in einem
Bereich von 10 bis 30 m¥/g liegt.

Das Siliziumdioxidgranulat II weist bevorzugt die Merkmalskombination (A)/(B)/(H) auf, wobei der Chlorgehalt
weniger als 330 ppm betrdgt, der Aluminiumgehalt weniger als 100 ppb betrdgt und die Stampfdichte in einem
Bereich von 0,8 bis 1,0 g/mL liegt.

Das Siliziumdioxidgranulat II weist bevorzugt die Merkmalskombination (A)/(B)/(C)/(D) auf, wobei der
Chlorgehalt weniger als 330 ppm betrégt, der Aluminiumgehalt weniger als 100 ppb betrdgt, der Metallgehalt von
Metallen, die von Aluminium verschieden sind, in einem Bereich von 1 bis 100 ppb liegt und die BET-Oberfléche

in einem Bereich von 10 bis 30 m*/g liegt.

Das Siliziumdioxidgranulat II weist bevorzugt die Merkmalskombination (A)/(B)/(C)/(H) auf, wobei der
Chlorgehalt weniger als 330 ppm betrégt, der Aluminiumgehalt weniger als 100 ppb betrdgt, der Metallgehalt von
Metallen, die von Aluminium verschieden sind, in einem Bereich von 1 bis 100 ppb liegt und die Stampfdichte in

einem Bereich von 0,8 bis 1,0 g/mL liegt.
Das Siliziumdioxidgranulat 1T weist bevorzugt die Merkmalskombination (A)/(B)/(D/(H) auf, wobei der

Chlorgehalt weniger als 330 ppm betrdgt, der Aluminiumgehalt weniger als 100 ppb betridgt, die BET-Oberflache

in einem Bereich von 10 bis 30 m*/g liegt und die Stampfdichte in einem Bereich von 0,8 bis 1,0 g/mL liegt.
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Das Siliziumdioxidgranulat I weist bevorzugt die Merkmalskombination (A)/(B)/(C)/(D)/(H) auf, wobei der
Chlorgehalt weniger als 330 ppm betrégt, der Aluminiumgehalt weniger als 100 ppb betrdgt, der Metallgehalt von
Metallen, die von Aluminium verschieden sind, in einem Bereich von 1 bis 100 ppb liegt, die BET-Oberflache in

einem Bereich von 10 bis 30 m*/g liegt und die Stampfdichte in einem Bereich von 0,8 bis 1,0 g/mL liegt.

Schritt iii.)

GemiB Schritt iii.) wird aus dem Siliziumdioxidgranulat eine Glasschmelze gebildet. Ublicherweise wird dabei
das Siliziumdioxidgranulat erwdrmt, bis eine Glasschmelze erhalten wird. Das Erwdrmen des
Siliziumdioxidgranulats 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
kontinuierlich dem Ofen entnommen werden, oder beides. Besonders bevorzugt wird das Siliziumdioxidgranulat

kontinuierlich in den Ofen eingebracht und die Glasschmelze kontinuierlich dem Ofen entnommen.

Dazu geeignet ist prinzipiell ein Ofen, der mindestens einen Einlass und mindestens einen Auslass aufweist.
Unter 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 iiber NormalNull (NN) aufweist. Unter ,vertikal“ wird verstanden, dass die direkte
Verbindung zwischen dem Einlass und dem Auslass des Ofens eine Abweichung von nicht mehr als 30° zur

Lotrichtung aufweist.

Gemif einer bevorzugten Ausfithrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung beinhaltet der Ofen einen
hiangenden Blechtiegel. In den hdngenden Blechtiegel wird das Siliziumdioxidgranulat eingetragen und unter
Erhalt einer Glasschmelze erwédrmt. Unter einem Blechtiegel wird ein Tiegel verstanden der mindestens ein
Walzblech beinhaltet. Bevorzugt weist ein Blechtiegel mehrere Walzbleche auf. Unter einem héingenden
Blechtiegel wird ein Blechtiegel der zuvor beschriebenen Art verstanden, der in einem Ofen héngend angeordnet

ist.

Der hingende Blechtiegel kann prinzipiell aus allen dem Fachmann bekannten und zum Schmelzen von

Siliziumdioxid geeigneten Materialien bestehen. Bevorzugt beinhaltet das Blech des hdangenden Blechtiegels ein
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gesintertes Material, zum Beispiel ein Sintermetall. Unter Sintermetallen werden Metalle oder Legierungen

verstanden, die durch Sintern von Metallpulvern erhalten werden.

Bevorzugt beinhaltet das Blech des Blechtiegels mindestens ein Element ausgewihlt aus der Gruppe bestehend
aus Refraktirmetallen. Unter Refraktirmetallen werden die Metalle der 4. Nebengruppe (Ti, Zr, Hf), der 5.
Nebengruppe (V, Nb, Ta) und der 6. Nebengruppe (Cr, Mo, W) verstanden.

Bevorzugt beinhaltet das Blech des Blechtiegels ein Sintermetall ausgewdhlt aus der Gruppe bestehend aus
Molybdéin, Wolfram oder einer Kombination davon. Weiter bevorzugt enthdlt das Blech des Blechtiegels
mindestens ¢in weiteres Refraktarmetall, besonders bevorzugt Rhenium, Osmium, Iridium, Ruthenium oder einer

Kombination aus zwei oder mehr davon.

Bevorzugt beinhaltet das Blech des Blechtiegels eine Legierung aus Molybdén mit einem Refraktidrmetall, oder
Wolfram mit einem Refraktdrmetall. Besonders bevorzugte Legierungsmetalle sind Rhenium, Osmium, Iridium,
Ruthenium oder einer Kombination aus zwei oder mehr davon. Gemél3 einem weiteren Beispiel ist das Blech des
Blechtiegels eine Legierung aus Molybdén mit Wolfram, Rhenium, Osmium, Iridium, Ruthenium oder einer
Kombination aus zwei oder mehr davon. Zum Beispiel ist das Blech des Blechtiegels eine Legierung aus
Wolfram mit Molybddn, Rhenium, Osmium, Iridium, Ruthenium oder einer Kombination aus zwei oder mehr

davon.

Bevorzugt kann das zuvor beschriecbene Blech des Blechtiegels mit einem Refraktérmetall beschichtet sein.
Gemil einem bevorzugten Beispiel ist das Blech des Blechtiegels mit Rhenium, Osmium, Iridium, Ruthenium,

Molybdén oder Wolfram, oder einer Kombination aus zwei oder mehr davon beschichtet.

Bevorzugt weisen das Blech und die Beschichtung verschiedene Zusammensetzungen auf. Zum Beispiel ist ein
Molybdéanblech mit einer oder mehreren Schichten aus Rhenium, Osmium, Iridium, Ruthenium, Wolfram oder
jeweils einer Kombination von zwei oder mehr davon beschichtet. GeméB3 einem anderen Beispiel ist ein
Wolframblech mit ¢iner oder mehreren Schichten aus Rhenium, Osmium, Iridium, Ruthenium, Molybdén oder
jeweils einer Kombination von zwei oder mehr davon beschichtet. Gemél einem weiteren Beispiel kann das
Blech des Blechtiegels aus mit Rhenium legierten Molybdén oder aus mit Rhenium legierten Wolfram bestehen,
und zur Tiegelinnenseite mit einer oder mehreren Schichten beinhaltend Rhenium, Osmium, Iridium, Ruthenium

oder jeweils einer Kombination von zwei oder mehr davon beschichtet sein.

Bevorzugt weist das Blech des hingenden Blechtiegels ¢ine Dichte 96 % oder mehr der theoretischen Dichte auf,
zum Beispiel eine Dichte von 96 % bis 98 %. Weiter bevorzugt sind héhere theoretische Dichten, insbesondere
im Bereich von 98 bis 99,95 %. Die theoretische Dichte eines Werkstoffs entspricht der Dichte eines porenfreien
und 100 % dichten Materials. Eine Dichte des Blechs des Blechtiegels von mehr als 96 % der theoretischen
Dichte kann beispielsweise durch Sintern eines Sintermetalls und anschlieBendes Verdichten des gesinterten
Materials erhalten werden. Besonders bevorzugt ist ein Blechtiegel durch Sintern eines Sintermetalls, Walzen

unter Erhalt eines Blechs und Verarbeiten des Blechs zu einem Tiegel erhéltlich.
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Bevorzugt weist der Blechtiegel mindestens einen Deckel, eine Wand und eine Bodenplatte auf. Bevorzugt weist

der hangende Blechtiegel mindestens eines, zum Beispiel mindestens zwei oder mindestens drei oder mindestens

vier, besonders bevorzugt mindestens flinf oder alle der folgenden Merkmale auf:

(@)

(b)

(©

(d)

(e)

®

(2)
(h)

@)
0
(k)
M

mindestens eine, z.B. mehr als eine oder mindestens zwei oder mindestens drei oder mindestens fiinf,
besonders bevorzugt drei oder vier Lagen des Blechs;

mindestens ¢in Blech, z.B. mindestens drei oder mindestens vier oder mindestens sechs oder
mindestens acht oder mindestens zwolf oder mindestens 15 oder mindestens 16 oder mindestens 20
Bleche, besonders bevorzugt zwolf oder 16 Bleche;

mindestens eine Verbindung von zwei Blechstlicken, z.B. mindestens zwei oder mindestens fiinf oder
mindestens zehn oder mindestens 18 oder mindestens 24 oder mindestens 36 oder mindestens 48 oder
mindestens 60 oder mindestens 72 oder mindestens 48 oder mindestens 96 oder mindestens 120 oder
mindestens 160, besonders bevorzugt 36 oder 48 Verbindungen von zwei gleichen oder mehreren
verschiedenen Blechstliicken des hingenden Blechtiegels;

die Blechstiicke des hingenden Blechtiegels sind vernietet, z.B. an mindestens einer Verbindung, durch
Tiefziehen, z.B. durch eine Kombination von Tiefzichen mit Blech-Ansetzen, oder durch Senken
verbunden, verschraubt oder verschweillit, z.B. durch Elektronenstrahlschweilen und Versintern der
Schweilistellen, besonders bevorzugt vernietet;

das Blech des hingenden Blechtiegels ist durch einen Umformschritt, der mit ¢iner Erhdhung der
physikalischen Dichte verbunden ist, erhéltlich, bevorzugt durch Umformen eines gesinterten Metalls
oder einer gesinterten Legierung; weiter bevorzugt ist das Umformen ein Walzen;

eine Aufhingung aus Kupfer, Aluminium, Stahl, Eisen, Nickel oder ¢inem Refraktirmetall, z.B. aus
dem Tiegelmaterial, bevorzugt eine wassergekiihlte Authdngung aus Kupfer oder Stahl;

eine Dise, bevorzugt eine fest mit dem Tiegel verbundene Diise;

einen Dorn, zum Beispiel ¢inen mit Stegen an der Diise befestigten Dorn oder einen mit einer
Haltestange am Deckel befestigten Dorn oder einen von unterhalb des Tiegels mit einer Haltestange
verbundenen Dorn;

mindestens einen Gaseinlass, z.B. in Form eines Fillrohrs oder als separater Einlass;

mindestens einen Gasauslass, z.B. als separater Auslass am Deckel oder in der Wand des Tiegels;

einen gekthlten Mantel, bevorzugt einen wassergekthlten Mantel;

eine Isolation von auBen, bevorzugt eine Isolation von Auflen aus Zirkoniumoxid.

Der héngende Blechtiegel kann prinzipiell auf jede dem Fachmann geldufige und hierfiir geeignet erscheinende

Art beheizt werden. Der hingende Blechtiegel kann beispiclsweise mittels elektrischer Heizelemente (resistiv)

oder durch Induktion erhitzt werden. Bei resistiver Heizung wird die feste Oberflache des Blechtiegels von aufien

erwarmt und gibt die Energie von dort an deren Innenseite ab.

Gemil einer bevorzugten Ausfithrungsform der vorliegenden Erfindung erfolgt der Energieeintrag in den

Schmelztiegel nicht durch ein Erwérmen des Schmelztiegel, oder eines darin vorliegenden Schmelzguts, oder
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beidem, mittels einer Flamme, wie zum Beispiel einer in den Schmelztiegel oder auf den Schmelztiegel

gerichteten Brennerflamme.

Durch die hingende Anordnung kann der hdngende Blechtiegel im Ofen bewegt werden. Bevorzugt kann der
Tiegel in den Ofen zumindest teilweise hinein- und herausgefahren werden. Liegen im Ofen verschiedene
Heizzonen vor, werden deren Temperaturprofile auf den sich im Ofen befindlichen Tiegel iibertragen. Durch das
Verdndern der Position des Tiegels im Ofen kénnen so mehrere Heizzonen, variierende Heizzonen oder mehrere

variierende Heizzonen im Tiegel realisiert werden.

Der Blechtiegel 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 weiteren Refraktdrmetall. Als Diisenmaterial besonders
bevorzugt ist Molybdidn. Bevorzugt kann eine Diise beinhaltend Molybdan ¢ine Dichte von 100 % der

theoretischen Dichte aufweisen.

Bevorzugt ist die in einem Blechtiegel enthaltene Bodenplatte dicker als die Seiten des Blechtiegels. Bevorzugt
besteht die Bodenplatte aus dem gleichen Material wie die Seiten des Blechtiegels. Bevorzugt ist die Bodenplatte
des Blechtiegels kein Walzblech. Die Bodenplatte ist zum Beispiel 1,1 bis 5000 mal dicker oder 2 bis 1000 mal
dicker oder 4 bis 500 mal dicker, besonders bevorzugt 5 bis 50 mal dicker, jeweils mit Bezug auf ¢ine Wand des

Blechtiegels.

Gemif einer bevorzugten Ausfithrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung beinhaltet der Ofen einen
héngenden oder einen stehenden Sintertiegel. In den hédngenden oder stehenden Sintertiegel wird das

Siliziumdioxidgranulat 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 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. Das Sintermaterial und das Sintermetall in einem Sintertiegel sind nicht gewalzt.

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 e¢inem der Elemente
ausgewdhlt aus der Gruppe bestehend aus Refraktirmetallen, Graphit oder mit Graphitfolie ausgeschlagenen

Materialien.
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Bevorzugt beinhaltet das Sintermaterial ein erstes Sintermetall ausgewihlt aus der Gruppe bestehend aus
Molybdén, Wolfram und einer Kombination davon. Weiter bevorzugt beinhaltet das Sintermaterial aulerdem
mindestens ein weiteres Refraktirmetall, das von dem ersten Sintermetall verschieden ist, besonders bevorzugt
ausgewdhlt aus der Gruppe bestehend aus Molybdian, 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 Refraktirmetall. Besonders bevorzugt als Legierungsmetall sind Rhenium, Osmium, Iridium,
Ruthenium oder einer Kombination aus zwei oder mehr davon. Gemél einem weiteren Beispiel beinhaltet das
Sintermaterial ¢ine Legierung aus Molybdidn mit Wolfram, Rhenium, Osmium, Iridium, Ruthenium oder ¢iner
Kombination aus zwei oder mehr davon. Zum Beispiel beinhaltet das Sintermaterial eine Legierung aus Wolfram

mit Molybdédn, Rhenium, Osmium, Iridium, Ruthenium oder einer Kombination aus zwei oder mehr davon.

Gemél e¢iner weiteren bevorzugten Ausfithrungsform kann das zuvor beschricbene Sintermaterial eine
Beschichtung beinhalten, die ein Refraktirmetall, insbesondere Rhenium, Osmium, Iridium, Ruthenium oder eine
Kombination aus zwei oder mehr davon enthédlt. Geméi 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
Beispiel 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
Rhenium, Osmium, Iridium, Ruthenium, Molybdédn oder jeweils einer Kombination von zwei oder mehr davon
beschichtet. Gemél 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
beinhaltend Rhenium, Osmium, Iridium, Ruthenium oder jeweils ¢iner Kombination von zwei oder mehr davon

beschichtet 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 anschlieend 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 iibereinander angeordneten Seitenteilen gefertigt werden. Bevorzugt werden die Seitenteile des
Sintertiegels durch Verschrauben oder durch eine Nut-Feder Verbindung abgedichtet. Ein Verschrauben erfolgt
bevorzugt durch Fertigen von Seitenteilen, die an den Réindern ¢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 cine Feder eingesteckt wird, so dass eine formschliissige Verbindung senkrecht zur Tiegelwandebene
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gebildet wird. Besonders bevorzugt wird ein Sintertiegel aus mehr als einem Seitenteil gefertigt, zum Beispiel aus
zwel oder mehr Seitenteilen, besonders bevorzugt aus drei oder mehr Seitenteilen. Besonders bevorzugt sind die
Teile des hidngenden Sintertiegels verschraubt. Besonders bevorzugt sind die Teile des stehenden Sintertiegels

mittels einer Nut-Feder-Verbindung verbunden.

Die Bodenplatte kann prinzipiell durch alle dem Fachmann bekannten und zu diesem Zweck geeigneten
MaBnahmen mit der Tiegelwand verbunden werden. Gemél einer bevorzugten Ausfithrungsform ist die
Bodenplatte mit einem AuBengewinde versehen und wird durch Einschrauben der Bodenplatte in die Tiegelwand
mit dieser verbunden. Gemil} einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform wird die Bodenplatte mit Hilfe von
Schrauben mit der Tiegelwand verbunden. Gemél ciner weiteren bevorzugten Ausfithrungsform wird die
Bodenplatte in den Sintertiegel eingehéngt, beispielsweise durch einlegen der Bodenplatte auf einen Innenkragen
der Tiegelwand. Gemél einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform werden zumindest ein Teil der Tiegelwand
und eine verdickte Bodenplatte in einem Stiick gesintert. Besonders bevorzugt sind die Bodenplatte und die
Tiegelwand des hdngenden Sintertiegels verschraubt. Besonders bevorzugt sind die Bodenplatte und die

Tiegelwand des stehenden Sintertiegels mittels einer Nut-Feder-Verbindung verbunden.

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
eingekoppelt, wobei die feste Oberfliche von aullen erwéirmt wird und die Energie von dort an deren Innenseite

abgegeben wird. Bevorzugt wird der Sintertiegel induktiv erhitzt.

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
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Temperaturen gebracht werden. Bevorzugt werden alle Heizzonen auf unterschiedliche Temperaturen gebracht,
zum Beispiel 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 Authédngung;

{b} mindestens zwei abgedichtete Ringe als Seitenteile, bevorzugt mindestens zwei miteinander
verschraubte Ringe als Seitenteile;

{c}  cine Diise, bevorzugt eine fest mit dem Tiegel verbundene Diise;

{d}  ecinen Dorn, zum Beispiel einen mit Stegen an der Diise befestigten Dorn oder einen mit einer
Haltestange am Deckel befestigten Dorn oder einen von unterhalb des Tiegels mit einer Haltestange
verbundenen Dorn;

{e} mindestens einen Gaseinlass, z.B. in Form eines Fullrohrs oder als separater Einlass, besonders
bevorzugt 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 AuBenseite 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 vorgeschene Aufhingung, besonders bevorzugt eine als
integraler Bestandteil des Tiegels vorgesehene Aufhdngung aus dem Sintermaterial. Als Aufhdngung weiterhin
bevorzugt ist eine an den Sintertiegel angebrachte Authidngung aus einem von dem Sintermaterial verschiedenen
Material, zum Beispicl aus Aluminium, Stahl, Eisen, Nickel oder Kupfer, bevorzugt aus Kupfer, besonders
bevorzugt eine gekiihlte, zum Beispiel eine wassergekiihlte, an den Sintertiegel angebrachte Authidngung 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
Heizzonen vor, werden deren Temperaturprofile auf den sich im Ofen befindlichen Tiegel iibertragen. Durch das
Verdndern der Position des Tiegels im Ofen kénnen so mehrere Heizzonen, variierende Heizzonen oder mehrere

variierende Heizzonen im Tiegel realisiert werden.

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

Ofen stehend angeordnet ist.
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Bevorzugt weist der stehende Sintertiegel mindestens eines, zum Beispiel mindestens zwei oder mindestens drei
oder mindestens vier, besonders bevorzugt alle der folgenden Merkmale auf:
fal einen als Stehfldche geformten Bereich, bevorzugt einen als Stehfldche geformten Bereich am Boden
des Tiegels, weiter bevorzugt einen in der Bodenplatte des Tiegels als Stehfliche geformten Bereich,
besonders bevorzugt einen als Stehfliche geformten Bereich am duBeren Rand des Bodens des Tiegels;
/b/  mindestens zwei abgedichtete Ringe als Seitenteile, bevorzugt mindestens zwei durch eine Nut-Feder-
Verbindung abgedichtete Ringe als Seitenteile;
e/ eine Dise, bevorzugt eine fest mit dem Tiegel verbundene Diise, besonders bevorzugt ¢ine im nicht als
Stehflache geformten Bereich des Bodens des Tiegels;
/d/ einen Dorn, zum Beispiel einen mit Stegen an der Diise befestigten Dorn oder einen mit Stegen am
Deckel befestigten Dorn oder einen von unterhalb des Tiegels mit einer Haltestange verbundenen
Dorn;
/el mindestens einen Gaseinlass, z.B. in Form eines Fillrohrs oder als separater Einlass;
7 mindestens einen Gasauslass, z.B. als separater Auslass am Deckel oder in der Wand des Tiegels;

/g/  einen Deckel.

Der stehende Sintertiegel weist bevorzugt eine Trennung der Gasrdume im Ofen und im Bereich unterhalb des
Ofens auf. Unter dem Bereich unterhalb des Ofens wird der Bereich unterhalb der Dise verstanden, in dem sich
die entnommene Glasschmelze befindet. Bevorzugt werden die Gasrdume durch die Flache, auf der der Tiegel
steht, getrennt. Gas, das sich im Gasraum des Ofens zwischen Ofeninnenwand und TiegelauBenwand befindet,
kann nicht nach unten in den Bereich unterhalb des Ofens entweichen. Die entnommene Glasschmelze hat keinen
Kontakt zu den Gasen aus dem Gasraum des Ofens. Bevorzugt weisen aus einem Ofen mit einem stehend
angeordneten Sintertiegel entnommene Glasschmelzen und daraus gebildete Quarzglaskérper eine hdohere
Oberflachenreinheit auf als aus einem Ofen mit einem hédngend angeordneten Sintertiegel entnommene

Glasschmelzen und daraus gebildete Quarzglaskorper.

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
mehrere 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
Gasen durchgefiihrt werden. Beim Erwédrmen kann auerdem an das Siliziumdioxidgranulat gebundenes Wasser

in die Gasphase Ubergehen und so ein weiteres Gas bilden. Das Gas oder das Gemisch aus zwei oder mehr Gasen
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befindet sich im Gasraum des Tiegels. Unter dem Gasraum des Tiegels wird der Bereich im Innern des Tiegels
verstanden, der nicht von einer festen oder fliissigen Phase belegt ist. Geeignete Gase sind zum Beispiel
Wasserstoff, 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
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,
mindestens ein Inertgas, oder gegen eine Kombination von Wasserstoff und mindestens einem Inertgas an dem
Siliziumdioxidgranulat durchgefiihrt. Der zumindest teilweise Gasaustausch wird an dem Siliziumdioxidgranulat
beim Einbringen des Siliziumdioxidgranulats, oder vor dem Erwédrmen, oder wéhrend des Erwédrmens, oder
wihrend 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 erwérmt.

Bevorzugt betrigt 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
Feststoffzufiihrung, auch als Feststoffeinlass bezeichnet, eingebracht werden, zum Beispiel zusammen mit den
Siliziumdioxidpartikeln, oder davor, danach, oder durch eine Kombination von zwei oder mehr der vorgenannten

Moglichkeiten.

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

Abstandsbereich — hier beschrieben durch ,beim Austritt” - ist der Abstand der Messstelle vom Gasauslass des
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Ofens fir das Ergebnis der Taupunktmessung unerheblich. Das Gas wird von dem Auslass bis zur Messstelle
fluidleitend gefiihrt, z7um Beispiel 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.

Geeignete Gase und Gasgemische wurden bereits beschricben. Es wurde im Rahmen eigener Versuche

festgestellt, dass die vorstehend genannten Angaben fiir 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. Fir 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
Kondensationsniederschlags vorgesehen ist, kommt es hier auf den Abstand der Messstelle zum Gaseinlass des

Ofens nicht an.

Gemél einer bevorzugten Ausfihrungsform wird der Ofen insbesondere der Schmelztiegel mit einer

Gasaustauschrate 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
permeabel fiir Feuchtigkeit. Mit dieser Mafnahme kann die Messzelle vor einer im Gasstrom befindlichen Menge
an Staub und anderen Partikeln geschiitzt werden, die durch den Gasstrom aus dem Schmelzofen, insbesondere
einem Schmelztiegel mit ausgetragen werden. Durch diese Malnahme kann die Einsatzzeit einer Messsonde
erheblich verldngert werden. Die Einsatzzeit bedeutet die Zeitspanne unter dem Betrieb des Ofens, wéhrend der

weder ¢in 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
Einstellen 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
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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.

Unter ,,Eingangsmaterial” werden zum Herstellen eines Quarzglaskdrpers bereitgestellte Siliziumdioxidpartikel
verstanden, bevorzugt Siliziumdioxidgranulat, Siliziumdioxidkérnung oder Kombinationen davon. Die
Siliziumdioxidpartikel, das Granulat und die Kornung sind bevorzugt durch die im Rahmen des ersten

Gegenstands beschriebenen Merkmale gekennzeichnet.

Der Ofen und der Gasstrom sind bevorzugt durch die im Rahmen des ersten Gegenstands beschriebenen
Merkmale gekennzeichnet. Bevorzugt wird der Gasstrom durch Einleiten eines 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. Beispiclsweise kann durch Erhohung von Restfeuchte des
Eingangsmaterials der Taupunkt erhoht werden. Durch Verringern von Restfeuchte des Eingangsmaterials kann
der Taupunkt erniedrigt werden. Eine erhéhte Gasaustauschrate kann zu einer Verringerung des Taupunkts

fithren. Eine verringerte Gasaustauschrate kann dagegen einen erhéhten 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

Gesamtgewicht 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
Zusammensetzung des Gasstroms. Eine Verringerung des Taupunkts des Gasstroms beim Eintritt in den Ofen,
einer Verringerung der Ofentemperatur oder eine Verringerung der Temperatur des Gasstroms am Auslass des
Ofens konnen zu einer Verringerung des Taupunkts des Gasstroms am Auslass fiihren. Die Temperatur des

Gasstroms am Ausgang des Ofens hat keinen Einfluss auf den Taupunkt, sofern si¢ oberhalb des Taupunkts liegt.

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

Gasstroms variiert.
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Bevorzugt ist das Verfahren durch mindestens eines, zum Beispiel mindestens zwei oder mindestens drei,
besonders 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
Gesamtgewicht des Eingangsmaterials;

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

geringer Gasaustauschrate und einem hoheren 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
zugefithrt, wird bevorzugt ¢ine 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 einer Restfeuchte von 0,05 % in einer Menge von 30 kg/h dem Ofen
zugefiithrt, wird bevorzugt ¢ine Gasaustauschrate des Gasstroms, im Fall von He/H, = 50:50 von in ¢inem 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 einer Restfeuchte von 0,03 % in einer Menge von 30 kg/h dem Ofen

zugefiithrt, wird bevorzugt ¢ine Gasaustauschrate des Gasstroms, im Fall von He/H, = 50:50 von in ¢inem Bereich
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von 1400 bis 16001/h, im Fall von He/H, = 30:70 von in ¢inem Bereich von 1200 bis 1400 I/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.

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 Fiillmenge des Schmelzofens verfahrensgeméf 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 tber 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 betrigt 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 Linge, in Richtung des Materialtransports zu und bevor die
Glasschmelze aus dem Ofen entnommen wird ab. Bevorzugt nimmt dabei die Ofentemperatur tiber 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 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.
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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
Temperatur 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 {iber eine Stofffithrung verbundene, aber vorgelagerte
Kammer wird auch als Vorheizstrecke bezeichnet. Es ist zum Beispiel dicjenige, bei der mindestens ein Auslass
unmittelbar mit einem Einlass der Schmelzkammer verbunden ist. Die vorgenannte Anordnung kann auch in
cigenstindigen 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 Ausfithrungen 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.

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
Bereich von 20 bis 40°C, besonders bevorzugt von 20 bis 30°C. Wird geméf Schritt i.) Siliziumdioxidgranulat II
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.

Gemif einer anderen Ausfiihrungsform wird das Siliziumdioxidgranulat vor Eintritt in den Ofen auf eine
Temperatur 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
Temperieren 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
Vorheizstrecke selbst ein Durchlaufofen, besonders bevorzugt ein Drehrohrofen. Unter einem Durchlaufofen wird
eine beheizte Kammer verstanden, die wihrend des Betriebs eine 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 Zwischenschritte oder Mainahmen 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 moglich, Gas tber den Einlass fiir das
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Siliziumdioxidgranulat der Vorheizstrecke in die Vorheizstrecke einzuleiten. Ebenso kann Gas tber den Auslass
der Vorheizstrecke ausgeleitet und anschlieend von dem Siliziumdioxidgranulat getrennt werden. Weiterhin
bevorzugt kann Gas tiber den Einlass fiir das Siliziumdioxidgranulat und einen Gaseinlass der Vorheizstrecke

zugeflhrt, und tiber 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
Wasserstoff 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 gemdl Schritt i.) Siliziumdioxidgranulat II
bereitgestellt, 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.

Gemifl einer bevorzugten Ausfiihrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung beinhaltet der Ofen
mindestens zwei Kammern. Bevorzugt beinhaltet der Ofen eine erste und mindestens eine 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

angeordneten 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
Siliziumdioxidgranulat 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
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kann. Besonders bevorzugt kann durch den Einlass des Ofens das Siliziumdioxidgranulat in die erste Kammer
gelangen und durch den Auslass des Ofens eine 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
verbundene Kammern schlieBen Anordnungen ein, in denen zwischen ¢iner ersten und einer weiteren Kammer
weitere Zwischenelemente in Richtung des Materialtransports angeordnet sind. Den Durchlass kdnnen prinzipiell
Gase, Flussigkeiten und Feststoffe passieren. Bevorzugt konnen Siliziumdioxidpulver, Aufschlimmungen von
Siliziumdioxidpulver und Siliziumdioxidgranulat den Ubergang zwischen einer ersten und einer weiteren
Kammer passieren. Wéhrend der Durchfithrung des erfindungsgeméBen Verfahrens konnen tiber den Durchlass
zwischen der ersten und der weiteren Kammer alle in die erste Kammer eingetragenen Stoffe in die weitere
Kammer gelangen. Bevorzugt gelangt Gber den Durchlass zwischen der ersten und weiteren Kammer nur
Siliziumdioxid in Form von Granulat oder Pulver in die 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 Kammer voneinander getrennt sind, bevorzugt so, dass in den Gasrdumen verschiedene Gase oder
Gasgemische, verschiedene Driicke oder beides vorliegen konnen. Geméfl einer anderen bevorzugten

Ausgestaltung wird der Durchlass von einer Schleuse gebildet, bevorzugt durch eine Zellenradschleuse.

Bevorzugt weist die erste Kammer des Ofens mindestens einen 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 Dise, ein Ventil oder ein Rohr. Der Gasauslass kann prinzipiell jede Form
aufweisen, die dem Fachmann bekannt und zum Ausleiten eines Gases geeignet ist, zum Beispiel eine Dise, ein

Ventil oder ein Rohr.

Bevorzugt wird durch den Einlass des Ofens Siliziumdioxidgranulat in die erste Kammer eingebracht und
erwarmt. Das Erwdrmen kann in Anwesenheit eines Gases oder e¢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 flissigen Phase belegt ist. Geeignete Gase sind zum Beispiel Wasserstoff, Sauerstoff,
Inertgase 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 zwei oder mehr Gasen erwérmt.
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.
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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,

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

Gemil einer bevorzugten Ausfithrungsform ist die erste Kammer des Ofens eine Vorheizstrecke, besonders
bevorzugt 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
Siliziumdioxid aus der Vorheizstrecke iiber einen Durchlass in die weitere Kammer. Der Durchlass zwischen der
Vorheizstrecke 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
Berihrung kommt. Der Durchlass zwischen der Vorheizstrecke und der weiteren Kammer kann verschlossen
sein, so dass der Gasraum 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.

Gemil einer weiteren bevorzugten Ausfithrungsform 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
Durchsatzunterschiede zwischen einer Vorheizstrecke und der weiteren Kammer ausgeglichen werden. Zum
Beispiel kann der ersten Kammer wie oben beschrieben ein Drehrohrofen vorgeschaltet sein. Dieser weist
Ublicherweise 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
Beispiel zwei 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
zwel weitere Kammern auf, ist die erste Kammer bevorzugt eine Vorheizstrecke, die erste der weiteren Kammern
eine Ausgleichskammer und die zweite der weiteren Kammern die Schmelzkammer, bezogen auf die Richtung

des Materialtransports.
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Gemadl einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform liegt in der ersten Kammer ein Additiv vor. Das Additiv ist
bevorzugt ausgewihlt aus der Gruppe bestehend aus Halogenen, Inertgasen, Basen, Sauerstoff oder einer

Kombination aus zwei oder mehr davon.

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

fluorhaltigen 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

organische 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, einem Refraktidrmetall, Aluminium und e¢iner Kombination aus zwei oder mehr

davon, besonders bevorzugt beinhaltet die erste Kammer Quarzglas oder Aluminium.

Bevorzugt tibersteigt die Temperatur in der ersten Kammer 600°C nicht, wenn die erste Kammer ein 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. Geméal8 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 iv.)
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Ein Quarzglaskdrper wird aus mindestens ¢inem Teil der Glasschmelze gebildet. Bevorzugt wird dazu mindestens

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

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

aus dem Ofen oder den Auslass der Schmelzkammer, jeweils bevorzugt tiber eine Diise, 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 abgekuhlt, 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
Entnehmen e¢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 Quarzglaskorper 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
massiver Korper einen oder mehrere Einschliisse aufweisen, z.B. Gasblasen. Solche Einschliisse in ¢inem
massiven Korper haben oftmals eine GroBe von 65 mm® oder weniger, zum Beispiel von weniger als 40 mm’,
oder von 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 ein 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 duBlere Form des Quarzglaskérpers ist im Querschnitt
bevorzugt 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 Quarzglaskdrper einen AuBendurchmesser im Bereich von 1 bis 500 mm, zum Beispiel in

einem Bereich von 2 bis 400 mm, besonders bevorzugt in einem Bereich von 5 bis 300 mm.
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Das Formen des Quarzglaskorpers erfolgt mittels einer Diise. Dazu wird die Glasschmelze durch die Diise
gefiihrt. Die duBere Form eines durch die Diise geformten Quarzglaskdrpers 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

Quarzglaskdrpers wird durch das Entnehmen mindestens eines Teils der Glasschmelze durch die Diise 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
Temperatur der Glasschmelze beim Formen liegt, zum Beispiel mindestens 1500°C oder mindestens 1800°C,
besonders bevorzugt 1900 bis 1950°C. Bevorzugt wird der Quarzglaskdrper 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.

GemidfBl einer bevorzugten Ausfiihrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung kann der erhaltene
Quarzglaskorper mit mindestens einer MafBnahme ausgewdhlt aus der Gruppe bestehend aus chemischer,

thermischer oder mechanischer Behandlung behandelt werden.

Bevorzugt wird der Quarzglaskdrper chemisch nachbehandelt. Nachbehandeln betrifft das Behandeln eines
bereits gebildeten Quarzglaskorpers. Unter chemischem Nachbehandeln des Quarzglaskorpers wird prinzipiell
jede Malinahme verstanden, die dem Fachmann bekannt ist und geeignet erscheint, durch den Einsatz von Stoffen
die chemische Struktur oder die Zusammensetzung der Oberfliche des Quarzglaskorpers, oder beides, zu
verdndern. Bevorzugt umfasst das chemische Nachbehandeln mindestens eine MaBinahme ausgewdhlt aus der

Gruppe bestehend aus Behandeln mit Fluorverbindungen und Ultraschallreinigung.

Als Fluorverbindungen kommen insbesondere Fluorwasserstoff und Fluor enthaltende Sduren, zum Beispiel
Flusssdure, 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, die Gew.-% jeweils bezogen auf die
Gesamtmenge an Flissigkeit. Der Rest zu 100 Gew.-% ist Giblicherweise Wasser. Bevorzugt wird als Wasser

vollentsalztes oder deionisiertes Wasser ausgewéhlt.

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.
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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 Quarzglaskérper in jeder Kammer kann eingestellt werden. Bevorzugt ist die
Verweilzeit 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 bevorzugt in einem Bereich von 5 bis 60 min.

- Die erste Kammer umfasst ¢in basisches Medium, bevorzugt enthaltend Wasser und eine Base, und
einen 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 1duft von der sechsten in die

funfte und von der finften in die vierte Kammer.

Bevorzugt wird der Quarzglaskdrper thermisch nachbehandelt. Unter thermischem Nachbehandeln des
Quarzglaskorpers wird prinzipiell jede Maflnahme 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 ausgewdhlt aus der
Gruppe bestehend 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 Quarzglaskorpers in einem Ofen, bevorzugt auf eine
Temperatur 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
zusammenhédngenden Zeitraum von mehr als 1 h Uberschritten, besonders bevorzugt wird eine Temperatur von
1300°C wihrend der gesamten thermischen Behandlungsdauer nicht iberschritten. Das Tempern kann prinzipiell
bei vermindertem druck, bei Normaldruck oder bei erhéhtem 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 eciner rotierenden Drehbewegung, bevorzugt mit einer
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Drehgeschwindigkeit von etwa 60 U/min. Beispielsweise kann ¢in Quarzglaskorper 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 Quarzglaskérper, bevorzugt auf eine Temperatur von etwa 2100°C, wihrend eine rotierenden
Drehbewegung, bevorzugt mit einer Drehgeschwindigkeit von etwa 60 U/min, ausgefiihrt wird, erhitzt und der
Innenraum mit einem Gas gespiilt, bevorzugt bei einem definierten und geregelten Innendruck bis etwa 100 mbar.

Unter einem Grofirohr wird ein Rohr mit einem Aullendurchmesser von mindestens 500 mm verstanden.

Ein Quarzglaskdrper kann bevorzugt ausgezogen werden. Das Ausziehen erfolgt bevorzugt durch Erhitzen des
Quarzglaskorpers, bevorzugt auf ¢ine Temperatur von e¢twa 2100°C, und anschlieBendes Ziehen mit einer
geregelten Ziehgeschwindigkeit auf den gewtinschten AuBlendurchmesser des Quarzglaskorpers. Zum Beispiel

konnen aus Quarzglaskorpern durch Auszichen Lampenrohre geformt werden.

Bevorzugt wird der Quarzglaskorper mechanisch nachbehandelt. Unter mechanischem Nachbehandeln des
Quarzglaskorpers wird prinzipiell jede Maflnahme verstanden, die dem Fachmann bekannt ist und geeignet
erscheint, durch eine abrasive Malnahme die Gestalt des Quarzglaskorpers zu verdndern oder den
Quarzglaskorper in mehrere Stiicke zu teilen. Insbesondere beinhaltet das mechanische Nachbehandeln
mindestens cine MafBlnahme ausgewihlt aus der Gruppe bestehend aus Schleifen, Bohren, Honen, Ségen,
Wasserstrahlschneiden, Laserstrahlschneiden, Aufrauen durch Sandstrahlen, Frisen und einer Kombination aus

zwel oder mehr davon.

Bevorzugt wird der Quarzglaskdrper mit einer Kombination dieser MalBnahmen, zum Beispiel mit einer
Kombination aus einer chemischen und einer thermischen Nachbehandlung oder einer chemischen und einer
mechanischen Nachbehandlung oder einer thermischen und einer mechanischen Nachbehandlung, besonders
bevorzugt mit einer Kombination aus einer chemischen, einer thermischen und einer mechanischen
Nachbehandlung behandelt. Weiterhin bevorzugt kann der Quarzglaskdrper jeweils, unabhingig voneinander,

mehreren der vorgenannten Maflnahmen unterworfen werden.

Gemil einer Ausfihrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung beinhaltet das Verfahren folgenden
Verfahrensschritt:

v.)  Bilden eines Hohlkorpers 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 Hohlkdrpers im Querschnitt verstanden. Die innere und &duflere Form des Querschnitts des
Hohlkdrpers konnen gleich oder verschieden sein. Die innere und &uBlere Form des Hohlkorpers kann im

Querschnitt rund, elliptisch oder polygon mit drei oder mehr Ecken, zum Beispicl 4, 5, 6, 7 oder 8 Ecken, sein.
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Bevorzugt entspricht die dulere Form des Querschnitts der inneren Form des Querschnitts des Hohlkorpers.

Besonders bevorzugt hat der Hohlkérper im Querschnitt eine runde innere und eine runde dulere Form.

In einer anderen Ausgestaltung kann sich der Hohlkoérper in der inneren und &uBeren Form unterscheiden.
Bevorzugt weist der Hohlkérper im Querschnitt eine runde duflere Form und eine polygone innere Form auf.
Besonders bevorzugt weist der Hohlkorper im Querschnitt eine runde dulere Form und eine 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 Hohlkorper eine Wanddicke in einem Bereich von 0,8 bis 50 mm, zum Beispiel in einem
Bereich 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 ¢inem 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 Hohlkérper eine gerade Zahl an Offnungen, zum Beispiel 2, 4, 6, 8, 10, 12, 14, 16 18 oder 20
Offnungen. Bevorzugt enthilt der Hohlkorper zwei Offnungen. Bevorzugt ist der Hohlkérper ein Rohr. Diese
Form des Hohlkorpers 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 Quarzglaskdrpers. Zum Beispiel weist jedes Ende des Quarzglaskorpers 2, 3, 4, 5, 6, 7 oder mehr
als 7 Offnungen auf, besonders bevorzugt 5, 6 oder 7 Offnungen. Bevorzugte Formen sind zum Beispiel Rohre,
Zwillingsrohre, also Rohre mit zwei parallelen Kandlen, Vielkanalstidbe, also Rohre mit mehr als zwei parallelen

Kanilen.

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
Hohlkérpers aus einem massiven Korper, zum Beispiel das Stauchen von Kandlen, Bohren, Honen oder

Schleifen. Bevorzugt geeignet ist als Nachbehandlung das Fiihren des massiven Kérpers tiber einen oder mehrere
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Dornen, wobei ein Hohlkorper gebildet wird. Ebenso kann der Dorn in den massiven Kérper unter Bilden eines

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

Bevorzugt wird der Hohlkoérper 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 ii.) bereitgestellte Siliziumdioxidgranulat II einem oder mehreren
Vorbehandlungsschritten zu unterziehen, bevor es in Schritt iii.) bis zum Erhalt einer Glasschmelze erwédrmt wird.
Als Vorbehandlungsschritte kommen beispielsweise thermische oder mechanische Behandlungsschritte in
Betracht. Zum Beispiel wird das Siliziumdioxidgranulat vor dem Erwédrmen in Schritt iii.) 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
mechanisch durch Ausiliben eines Drucks auf das Siliziumdioxidgranulat, beispielsweise Walzen oder Pressen des
Siliziumdioxidgranulats, verdichtet. Bevorzugt wird das Siliziumdioxidgranulat durch Erhitzen verdichtet.
Besonders bevorzugt erfolgt das Verdichten des Siliziumdioxidgranulats durch Erhitzen mittels ¢iner 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

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

In einer bevorzugten Ausfihrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung wird die BET-Oberfldche des
Siliziumdioxidgranulats vor dem Erwérmen in Schritt iii.) 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 Erwérmen in Schritt iii.)

gegeniiber dem in Schritt ii.) bereitgestellten Siliziumdioxidgranulat II nicht verringert wird.

In einer bevorzugten Ausfihrungsform des ersten Gegenstands der Erfindung wird die BET-Oberfldche des
Siliziumdioxidgranulats 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 bevorzugt auf einen Bereich von 9 bis 12 m?¥g. Bevorzugt wird die BET-Oberfliche des
Siliziumdioxidgranulats vor dem Erwadrmen in Schritt iii.) gegeniiber dem in Schritt ii.) bereitgestellten
Siliziumdioxidgranulat I 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-Oberfliche nach dem Verdichten mehr als 5 m*/g
betrégt.
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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 fiinf 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 I1I 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
liegt, der Kohlenstoffgehalt weniger als 4 ppm betrdgt und der Chlorgehalt in einem Bereich von 1 ppb bis 200

ppm liegt.
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Bevorzugt wird in mindestens einem Verfahrensschritt eine von Siliziumdioxid verschiedene
Siliziumkomponente 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 erfolgt das Si-Dotieren in Schritt 1.), ii.) oder iii.).

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
Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponente als Pulver zugegeben. Ebenfalls bevorzugt wird die von

Siliziumdioxid 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

Siliziumdioxid.

Die von Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponente kann fest, fliissig oder gasférmig 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
mindestens 99,8 Gew.-% oder von mindestens 99.9 Gew.-%, oder von mindestens 99,99 Gew.-%, besonders
bevorzugt von mindestens 99,999 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der Siliziumkomponente.
Bevorzugt 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 Siliziumkomponente. Besonders bevorzugt gilt dies fiir als Siliziumkomponente eingesetztes
Silizium. Bevorzugt weist die Siliziumkomponente ¢ine Menge an Verunreinigungen ausgewahlt 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 Beispiel nicht mehr als 150 ppm, besonders bevorzugt nicht mehr als 100
ppm, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht 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
Siliziumdioxidpulvers zu einem Siliziumdioxidgranulat zugegeben (Schritt II.). Zum Beispiel kann die von
Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponente vor, wihrend oder nach dem Granulieren zu dem

Siliziumdioxid gegeben werden.
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Bevorzugt kann das Siliziumdioxid durch Zugabe der von Siliziumdioxid verschiedenen Siliziumkomponente zu
der Aufschldmmung beinhaltend Siliziumdioxidpulver Si-dotiert werden. Zum Beispiel wird dazu die von
Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponente mit Siliziumdioxidpulver vermischt und anschlieBend in einer
Flissigkeit aufgeschldmmt, oder die von Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponente wird zu einer
Aufschldammung aus Siliziumdioxidpulver in einer Flissigkeit gegeben und aufgeschlammt, oder das
Siliziumdioxidpulver wird zu einer Aufschldmmung oder Losung aus der von Siliziumdioxid verschiedenen

Siliziumkomponente in einer Fliissigkeit gegeben und aufgeschlammt.

Bevorzugt kann das Siliziumdioxid durch Zugabe der von Siliziumdioxid verschiedenen Siliziumkomponente
beim Granulieren Si-dotiert werden. Es ist prinzipiell mdglich, die von Siliziumdioxid verschiedene
Siliziumkomponente zu jedem beliebigen Zeitpunkt wéhrend des Granulierens zuzugeben. Im Falle des
Sprithgranulierens kann die von Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponente zum Beispiel durch die Diise
gemeinsam mit der Aufschldmmung in den Sprithturm gespriiht werden. Im Falle des Rollgranulierens kann die
von Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponente bevorzugt in fester Form oder als Aufschlimmung zum

Beispiel nach dem Eintragen der Aufschldmmung in den Rithrbehélter gegeben werden.

Weiter bevorzugt kann das Siliziumdioxid durch Zugabe der von Siliziumdioxid verschiedenen
Siliziumkomponente nach dem Granulieren Si-dotiert werden. Zum Beispiel kann das Siliziumdioxid in Schritt
ii.) bei der Behandlung des Siliziumdioxidgranulats I zum Siliziumdioxidgranulat II dotiert werden, bevorzugt
durch Zugabe der von Siliziumdioxid verschiedenen Siliziumkomponente wihrend der thermischen und

gegebenenfalls mechanischen Behandlung des Siliziumdioxidgranulats 1.

Bevorzugt wird das Siliziumdioxidgranulat II mit der von Siliziumdioxid verschiedenen Siliziumkomponente

dotiert.

Weiter bevorzugt kann die von Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponente auch wéhrend mehrerer der
vorgenannten Abschnitte zugegeben werden, insbesondere wéahrend 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
verschiedene 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 iii.) eine von Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponente zugegeben.

=70 -



10

15

20

25

30

35

40

WO 2017/103131 PCT/EP2016/081462

Bevorzugt kann die von Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponente zusammen mit dem
Siliziumdioxidgranulat direkt in den Schmelztiegel gegeben werden. Bevorzugt kann Silizium als die von
Siliziumdioxid verschiedene = 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 Partikelgrofe.

Bevorzugt wird die von Siliziumdioxid verschiedene Siliziumkomponente vor dem Einfiihren in den
Schmelztiegel 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 III.

Ein durch Zugabe von einer von Siliziumdioxid verschiedenen Siliziumkomponente erhaltenes
Siliziumdioxidgranulat wird im Folgenden als ,,Si-dotiertes Granulat™ bezeichnet. Bevorzugt weist das Si-dotierte
Granulat mindestens eines, zum Beispiel mindestens zwei oder mindestens drei oder mindestens vier, besonders
bevorzugt mindestens flinf der folgenden Merkmale auf:
[1]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 wm, 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/cm3, besonders bevorzugt von 1,0 bis 1,4 g/cm3;
[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 Oberfliche wird eine Oberfliche verstanden, die von der Oberflache des Siliziumdioxidgranulats
verschieden ist und die bei Temperaturen, auf die das Siliziumdioxidgranulat zum Schmelzen erhitzt wird, nicht
schmilzt oder sich zersetzt. Geeignete Materialien der festen Oberfliche sind zum Beispiel die als

Tiegelmaterialien geeigneten Materialien.

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

verwendet werden.

Die feste Oberfliche kann prinzipiell auf allen dem Fachmann bekannten und fir diese Zwecke geeigneten
Wegen erhitzt werden, um die Schmelzenergie auf das Siliziumdioxidgranulat zu tibertragen. Bevorzugt wird die
feste Oberflache 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 Oberfliche von aullen erwédrmt und gibt die Energic von dort an deren
Innenseite ab. Dabeli ist ein Heizraumgas mit niedrigerer Wérmekapazitét, beispielsweise eine Argonatmosphére
oder eine argonhaltige Atmosphire, vorteilhaft. Zum Beispiel kann die feste Oberfldche elektrisch oder durch
Befeuern der festen Oberfldche mit einer Flamme von aulen erhitzt werden. Bevorzugt wird die feste Oberfldche
auf eine Temperatur erhitzt, die ¢ine zum Schmelzen des Siliziumdioxidgranulats ausreichende Energiemenge auf

das Siliziumdioxidgranulat und/oder bereits zum Teil geschmolzenes Siliziumdioxidgranulat Gibertragen kann.

Wird als feste Oberfliche ein separates Bauteil verwendet, kann dieses in beliebiger Weise mit dem
Siliziumdioxidgranulat in Kontakt gebracht werden, zum Beispiel durch Auflegen des Bauteils auf das
Siliziumdioxidgranulat oder durch Einfiihren des Bauteils zwischen die Granulen des Siliziumdioxidgranulats
oder durch Unterschieben 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 die Innensecite des Tiegels Ubertragen. Die feste

Oberflache der Tiegelinnenseite tibertrégt die Schmelzenergie auf das Siliziumdioxidgranulat.

Gemif einer weiteren bevorzugten Ausfithrungsform der vorliegenden Erfindung wird die Schmelzenergie auf
das Siliziumdioxidgranulat nicht iber ¢inen Gasraum auf das Siliziumdioxidgranulat Ubertragen. Weiter
bevorzugt wird die Schmelzenergie auf das Siliziumdioxidgranulat nicht durch Befeuern des
Siliziumdioxidgranulats mit ¢iner Flamme Ubertragen. Beispiele flir diese ausgeschlossenen
Energielibertragungswege sind Richten von einer oder mehreren Brennerflammen von oben in den Schmelztiegel,

oder auf das Siliziumdioxid, oder beides.
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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 Beispicl von weniger als 400 ppm, besonders
bevorzugt von weniger als 300 ppm;

einen Chlorgehalt von weniger als 60 ppm, bevorzugt von weniger als 40 ppm, zum Beispiel von
weniger als 40 ppm oder weniger als 2 ppm oder weniger als 0,5 ppm, besonders bevorzugt von
weniger als 0,1 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, dic von Aluminium verschieden sind, von weniger als 300 ppb,
zum Beispiel von weniger als 200 ppb oder von weniger als 100 ppb, besonders bevorzugt in einem
Bereich von 1 bis 100 ppb;

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 log;o (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 Quarzglaskorpers;

eine Standardabweichung des Chlorgehalts von nicht mehr als 10 %, bevorzugt nicht mehr als 5 %,
bezogen auf den Chlorgehalt B] des Quarzglaskdrpers;

eine Standardabweichung des Aluminiumgehalts von nicht mehr als 10 %, bevorzugt nicht mehr als
5 %, bezogen auf den Aluminiumgehalt 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 | 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 Quarzglaskérper 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 Quarzglaskorpers, auf. Oftmals weist der Quarzglaskérper jedoch einen

Gehalt an von Aluminium verschiedenen Metallen in einer Menge von mindestens 1 ppb auf. Solche Metalle sind
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beispielsweise Natrium, Lithium, Kalium, Magnesium, Calcium, Strontium, Germanium, Kupfer, Molybdén,
Titan, Eisen und Chrom. Diese kdnnen zum Beispiel als Element, als Ion, oder als Teil ¢ines Molekiils oder ¢ines

Ions 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
Bestandteilen, 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 Ton, oder als Teil eines Molekiils oder ¢ines Ions oder eines Komplexes vorliegen.
Oftmals weist der Quarzglaskorper jedoch einen Gehalt an weiteren Bestandteilen in einer Menge von mindestens

1 ppb auf.

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

mindestens 1 ppb auf.

Bevorzugt weist der Quarzglaskorper eine homogen verteilte OH-Menge, Cl-Menge oder Al-Menge auf. Ein
Indikator fiir die Homogenitit 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
Bestimmung 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,
weiter bevorzugt die Merkmalskombination A]/B]/C}/D] oder A/B]/CJ/F] oder A]/B)/D]/F], besonders bevorzugt
die Merkmalskombination A])/B])/C)/D]/F].

Der Quarzglaskorper 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.
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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.

Der Quarzglaskorper weist bevorzugt die Merkmalskombination A)/B)/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 log,o (1 (1250°C) / dPas) = 11,4 bis
logyo (n (1250°C) / dPas) = 12,9 liegt.

Der Quarzglaskorper weist bevorzugt die Merkmalskombination A]/B]/C]/D)/F] 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 und die Viskositit (p=1013 hPa) in einem
Bereich von logso ( (1250°C) / dPas) = 11,4 bis log;o (1 (1250°C) / dPas) = 12,9 liegt.

Ein zweiter Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung eines Siliziumdioxidgranulats 11
beinhaltend folgende Verfahrensschritte:
1) Bereitstellen eines Siliziumdioxidgranulats I,
wobei das Siliziumdioxidgranulat I aus pyrogen erzeugtem Siliziumdioxidpulver hergestellt wurde;
wobei das Siliziumdioxidgranulat I einen Kohlenstoffgehalt we in einem Bereich von 1 bis 100
ppm, bezogen auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats I, aufweist und
wobei das Siliziumdioxidgranulat I einen Gehalt an Erdalkalimetall wyy, den Gehalt an
Erdalkalimetall bezogen auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats I, aufweist;
2) Behandeln des Siliziumdioxidgranulats I mit einem Reaktanden bei einer Temperatur in einem
Bereich von 1000 bis 1300°C unter Erhalt eines Siliziumdioxidgranulats II,
wobei das Siliziumdioxidgranulat II einen Kohlenstoffgehalt wepy, und einen Gehalt an
Erdalkalimetall wy) aufweist, die Gehalte wepy und wye) jeweils bezogen auf das
Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats II;
wobei der Kohlenstoffgehalt we) kleiner ist als der Kohlenstoffgehalt weq),

wobei der Gehalt an Erdalkalimetall wy) kleiner ist als der Erdalkalimetallgehalt waqy;
Bevorzugt weist das Siliziumdioxidgranulat I au8erdem die im Rahmen des ersten Gegenstands der Erfindung

beschriebenen Merkmale auf. Bevorzugt wird das Siliziumdioxidgranulat I wie im Rahmen des ersten

Gegenstands der Erfindung beschrieben hergestellt.
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Bevorzugt weist das Siliziumdioxidgranulat II auerdem die im Rahmen des ersten Gegenstands der Erfindung
beschriebenen Merkmale auf. Bevorzugt erfolgt die Behandlung des Siliziumdioxidgranulats II mit einem
Reaktanden bei einer Temperatur in einem Bereich von 1000 bis 1300°C wie im Rahmen des ersten Gegenstands

der Erfindung beschriebenen.

Besonders bevorzugt weist das Siliziumdioxidgranulat II einen Kohlenstoffgehalt wcpy auf. Der
Kohlenstoffgehalt wep) des Siliziumdioxidgranulats II ist kleiner als der Kohlenstoffgehalt weqy des
Siliziumdioxidgranulats I. Bevorzugt ist wepy um 0,5 bis 50 %, beispielsweise um 1 bis 45 %, besonders
bevorzugt um 1,5 bis 40 % Kkleiner als wcqy. Der Kohlenstoffgehalt we() betrdgt bevorzugt weniger als 5 ppm,
zum Beispiel weniger als 3 ppm, besonders bevorzugt weniger als 1 ppm, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht
an Siliziumdioxidgranulat II. Oftmals weist das Siliziumdioxidgranulat II einen Kohlenstoffgehalt von mindestens

1 ppm auf.

Erfindungsgemal weist das Siliziumdioxidgranulat IT einen Gehalt an Erdalkalimetall wyoy auf. Der Gehalt an
Erdalkalimetall wyy des Siliziumdioxidgranulats II ist kleiner als der Gehalt an Erdalkalimetall wyy des
Siliziumdioxidgranulats I. Bevorzugt ist wyp, um 0,5 bis 50 %, beispielsweise um 1 bis 45 %, besonders
bevorzugt um 1,5 bis 40 % kleiner als wyy. Der Gehalt an Erdalkalimetall wyz) liegt bevorzugt bei weniger als
500 ppb, zum Beispiel bei weniger als 450 ppb oder 400 ppb oder 350 ppb, besonders bevorzugt bei weniger als
300 ppb, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht an Siliziumdioxidgranulat II. Oftmals weist das

Siliziumdioxidgranulat II einen Gehalt an Erdalkalimetall wy) von 1 ppb oder mehr auf.

Das Siliziumdioxidgranulat IT weist bevorzugt mindestens eines, bevorzugt mindestens zwei oder mindestens drei
oder mindestens vier, besonders bevorzugt alle der folgenden Merkmale auf:

(A) einen Chlorgehalt von weniger als 500 ppm;

(B)  einen Aluminiumgehalt von weniger als 200 ppb;

(C)  einen Metallgehalt von Metallen, die von Aluminium verschieden sind, von weniger als 300 ppb;

(D)  eine BET-Oberfliche in einem Bereich von 20 bis 40 m%/g;

(E)  eine Porenvolumen in einem Bereich von 0,1 bis 2,5 m?/g;

(F)  eine Restfeuchte von weniger als 1 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht des

Siliziumdioxidpartikels;

(G) eine Schiittdichte in einem Bereich von 0,7 bis 1,2 g/cm’;

(H)  eine Stampfdichte in einem Bereich von 0,7 bis 1,1 g/cm’;

) eine PartikelgroBenverteilung Dy in einem Bereich von 50 bis 150 pm

Q) eine PartikelgroBenverteilung Dsg in einem Bereich von 150 bis 250 pm;

(K) eine PartikelgroBenverteilung Dgg in einem Bereich von 250 bis 450 pum,

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

IL.
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Ein dritter Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Quarzglaskdrper erhéltlich durch das Verfahren geméal3

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 flinf der folgenden Merkmale auf:

Al

B]

C]

D]

E]

F]

G]

H]

1]

K]

L]

M]

einen OH-Gehalt von weniger als 500 ppm, zum Beispicl von weniger als 400 ppm, besonders
bevorzugt von weniger als 300 ppm;

einen Chlorgehalt von weniger als 60 ppm, bevorzugt von weniger als 40 ppm, zum Beispiel von
weniger als 40 ppm oder weniger als 2 ppm oder weniger als 0,5 ppm, besonders bevorzugt von
weniger als 0,1 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 einem Bereich von 0,1x10" bis
3x10" /em®, besonders bevorzugt in ¢inem Bereich von 0,5x10" bis 2,0x10" /em®;

einen Metallgehalt von Metallen, dic von Aluminium verschieden sind, von weniger als 300 ppb,
zum Beispiel von weniger als 200 ppb oder von weniger als 100 ppb, besonders bevorzugt in einem
Bereich von 1 ppb bis 100 ppb;

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 log;o (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 Chlor-Gehalts von nicht mehr als 10 %, bevorzugt nicht mehr als 5
%, bezogen auf den Chlor-Gehalt B] des Quarzglaskorpers;

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

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.

Ein vierter 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

-77 -



10

15

20

25

30

35

40

WO 2017/103131 PCT/EP2016/081462

A2/ eines Quarzglaskdrpers gemdB dem dritten Gegenstand der Erfindung, wobei der
Quarzglaskérper zunichst zu einem Hohlkorper mit mindestens einer Offnung verarbeitet
wird;

B/ Einbringen eines oder mehrerer Kernstdbe in den Quarzglaskérper durch die mindestens eine

Offnung 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 Quarzglaskdrper ist ein Hohlkdrper mit mindestens einer Offnung. Der in Schritt
A/ bereitgestellte Quarzglaskoérper ist bevorzugt gekennzeichnet durch die Merkmale gemd dem dritten
Gegenstand der Erfindung. Der in Schritt A/ bereitgestellte Quarzglaskorper ist bevorzugt erhéltlich durch ein
Verfahren geméf dem ersten Gegenstand der Erfindung beinhaltend als Schritt iv.) das Bilden eines Hohlkorpers
mit mindestens einer Offnung aus dem Quarzglaskérper. Besonders bevorzugt weist der so erhiltliche

Quarzglaskorper die Merkmale gemdl3 dem dritten 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 gewdhlt 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.

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 Hohlkoérpers, 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

kleiner.

Bevorzugt liegt das Verhiltnis des Innendurchmessers des Quarzglaskdrpers 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.
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Es ist ebenso moglich, dass in einen Quarzglaskdrper ein sich bereits in mindestens einem weiteren
Quarzglaskorper befindlicher Kernstab eingefithrt wird. Der weitere Quarzglaskérper hat dabei einen
AuBendurchmesser, der geringer als der Innendurchmesser des Quarzglaskdrpers ist. Der in den Quarzglaskdrper
eingefithrte 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 erhiltlicher mit e¢inem oder mehreren Kernstdben versechener Quarzglaskorper wird im Folgenden als

,»Vorldufer bezeichnet.

Schritt C/
Der Vorldufer wird in der Wérme 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
Beispiel mit einer Geschwindigkeit im Bereich von 2 bis 50 m/h oder von 3 bis 30 m/h. Besonders bevorzugt

erfolgt das Ziehen des Quarzglaskdrpers 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
Lange oder auf die 30.000 bis 200.000 fache Léinge, jeweils bezogen auf die Lénge des in Schritt A/
bereitgestellten Quarzglaskorper. Besonders bevorzugt wird der Vorlaufer auf die 100.000 bis 10.000.000 fache
Léange elongiert, zum Beispiel auf die 150.000 bis 5.800.000 fache Lange oder auf die 160.000 bis 640.000 fache
Lange oder auf die 1.440.000 bis 5.760.000 fache Linge oder auf die 1.440.000 bis 2.560.000 fache Lénge,
jeweils bezogen auf die Lénge des in Schritt A/ bereitgestellten Quarzglaskdrpers.

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
Quarzglaskorpers.

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

elektromagnetische Strahlung, insbesondere Licht, zu leiten oder zu fithren.
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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 tber ein Ende des Lichtleiters in den Leiter eingekoppelt. Bevorzugt leitet der Lichtleiter
elektromagnetische Strahlung in einem Wellenldngenbereich 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
gemil der Erfindung der Biegeradius einer Faser, z.B. eines Lichtleiters oder einer Hille 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,
besonders 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 Féhigkeit des Lichtleiters Strahlung zu leiten. Eine Beeintrdchtigung liegt bei einer Dampfung des durch eine
Biegung des Lichtleiters durchgeleiteten Lichts um mehr als 0,1 dB vor. Die Dampfung wird bevorzugt bei einer

Referenzwellenlénge 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
Substanzen, 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
Langsausdehnung L und seinem Querschnitt Q definiert. Der Lichtleiter weist bevorzugt eine runde AuBlenwand
entlang seiner Langsausdehnung L auf. Ein Querschnitt Q des Lichtleiters wird immer in einer Ebene bestimmt,
die senkrecht zu der AuBBenwand 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
Lichtleiter weist bevorzugt einen Durchmesser dy, in einem Bereich von 0,04 bis 1,5 mm auf. Der Lichtleiter weist

bevorzugt ¢ine Linge in einem 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
bevorzugt mehr als 98 % der elektromagnetischen Strahlung, die durch den Lichtleiter geleitet werden, in den
Kernen gefiihrt. Fir den Transport von Licht in den Kernen gelten die als bevorzugt genannten
Wellenldngenbereiche, die bereits flir den Lichtleiter angegeben wurden. Bevorzugt ist das Material der Kerne
ausgewdhlt aus der Gruppe bestehend aus Glas oder Quarzglas, oder einer Kombination der beiden, besonders

bevorzugt Quarzglas. Die Kerne konnen unabhingig voneinander aus dem gleichen Material oder aus
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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 lingliche 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
Querschnitt Qg eines Kerns wird immer in einer Ebene bestimmt, die senkrecht zu der Auflenwand des Kerns
bzw. der Lichtleiter AuBenwand steht. Ist ein Kern in der Langsausdehnung gekrtimmt, so wird der Querschnitt
Qx senkrecht zur Tangente an einem Punkt auf der AuBenwand dieses Kerns ermittelt. Die Linge Ly ¢ines Kerns
ist unabhéngig von der Lénge Lk jedes weiteren Kerns. Die Langen Lg der Kerne konnen gleich oder verschieden
sein. Bevorzugt sind die Léngen Lx aller Kerne gleich. Jeder Kern weist bevorzugt eine Linge Lx in einem
Bereich von 1 m bis 100 km auf. Jeder Kern weist einen Durchmesser dx auf. Der Durchmesser dg eines Kerns ist
unabhingig von dem Durchmesser dx jedes weiteren Kerns. Die Durchmesser dix der Kerne kdnnen gleich oder
verschieden sein. Bevorzugt sind die Durchmesser dg aller Kerne gleich. Bevorzugt liegt der Durchmesser dg
jedes Kerns in einem Bereich von 0,1 bis 1000 pm, zum Beispiel von 0,2 bis 100 um oder von 0,5 bis 50 pm,

besonders bevorzugt von 1 bis 30 um auf.

Jeder Kern weist mindestens einen Brechungsindexverlauf senkrecht zur maximalen Kernausdehnung auf.
»Brechungsindexverlauf* bedeutet, dass der Brechungsindex senkrecht zur maximalen Kernausdehnung konstant
ist oder sich verdndert. Der bevorzugte Brechungsindexverlauf entspricht einem konzentrischen
Brechungsindexprofil, zum Beispiel einem konzentrischen Brechungsindexprofil, bei dem sich ein erster Bereich
mit dem maximalen Brechungsindex im Zentrum des Kerns befindet, dem sich ein weiterer Bereich mit einem
niedrigeren Brechungsindex anschlieft. Bevorzugt weist jeder Kern nur einen Brechungsindexverlauf tiber seine
Lange Lg auf. Der Brechungsindexverlauf eines Kerns ist unabhingig von dem Brechungsindexverlauf jedes
weiteren Kerns. Die Brechungsindexverlaufe der Kerne konnen gleich oder verschieden sein. Bevorzugt sind die
Brechungsindexverldufe aller Kerne gleich. Es ist prinzipiell auch mdglich, dass ein Kern eine Vielzahl

verschiedener Brechungsindexverldufe aufweist.

Jeder Brechungsindexverlauf senkrecht zur maximalen Kernausdehnung 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
mehr als 0,5 geringer als der maximale Brechungsindex ng des Brechungsindexverlaufs. Der niedrigste
Brechungsindex des Brechungsindexverlaufs ist bevorzugt um 0,0001 bis 0,15, zum Beispiel um 0,0002 bis 0,1,
besonders bevorzugt um 0,0003 bis 0,05 geringer als der maximale Brechungsindex nx des

Brechungsindexverlaufs.

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 nx eines Kerns ist
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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
Kemns. Die Dichte eines Kerns ist unabhéingig von der Dichte jedes weiteren Kerns. Die Dichten der Kerne

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

Beinhaltet ein Lichtleiter mehr als einen Kern, ist jeder Kern unabhédngig von den weiteren Kernen durch die oben

stehenden Merkmale gekennzeichnet. Es ist bevorzugt, dass alle Kerne die gleichen Merkmale aufweisen.

Die Kerne sind erfindungsgemill von mindestens einer Hiille M1 umgeben. Die Hille M1 umgibt die Kerne
bevorzugt Uber die gesamte Linge der Kerne. Bevorzugt umgibt die Hiille M1 die Kerne zu mindestens 95 %,
zum Beispiel zu mindestens 98 % oder zu mindestens 99 %, besonders bevorzugt zu 100 % der Aulenoberfléiche,
also der gesamten AuBlenwand, der Kerne. Oftmals sind die Kerne bis auf die Enden (jeweils die letzten 1-5 cm)

vollstédndig von der Hiille M1 umgeben. Dies dient dem Schutz der Kerne vor mechanischer Beeintrachtigung.

Die Hiille M1 kann jedes Material, beinhaltend Siliziumdioxid, beinhalten, das einen niedrigeren Brechungsindex
aufweist als mindestens ein Punkt P im Verlauf des Querschnitts Qg des Kerns. Bevorzugt ist dieser mindestens
eine Punkt im Verlauf des Querschnitts Qx des Kerns, der Punkt, der im Zentrum des Kerns liegt. Weiterhin
bevorzugt ist der Punkt P im Verlauf des Querschnitts Qg des Kerns der Punkt, der ein Maximum des
Brechungsindexes 7xy. im Kern aufweist. Bevorzugt weist die Hiille M1 einen Brechungsindex #,,; auf, der
mindestens 0,0001 geringer ist als der Brechungsindex des Kerns ng an dem mindestens einen Punkt im Verlauf
des Querschnitts Q des Kerns. Bevorzugt weist die Hiille M1 einen Brechungsindex #,,; auf, der in ¢inem Bereich
von 0,0001 bis 0,5, zum Beispiel in ¢inem Bereich von 0,0002 bis 0,4, besonders bevorzugt in einem Bereich von

0,0003 bis 0,3 geringer ist als der Brechungsindex des Kerns 7.

Die Hiille M1 weist bevorzugt einen Brechungsindex 7, in einem Bereich von 0,9 bis 1,599, zum Beispiel in
einem Bereich von 1,30 bis 1,59, besonders bevorzugt in einem Bereich von 1,40 bis 1,57 auf. Bevorzugt bildet
die Hiille M1 einen Bereich des Lichtleiters mit einem konstanten Brechungsindex n,,;. Unter einem Bereich mit
konstantem Brechungsindex wird ein Bereich verstanden in dem der Brechungsindex nicht mehr als 0,0001 von

dem Mittelwert des Brechungsindex z,,; in diesem Bereich abweicht.

Prinzipiell kann der Lichtleiter weitere Hiillen beinhalten. Besonders bevorzugt weist zumindest eine der weiteren
Hillen, bevorzugt mehrere oder alle, ¢inen Brechungsindex auf, der niedriger ist als der Brechungsindex nx jedes
Kerns. Bevorzugt weist der Lichtleiter ¢ine oder zwei oder drei oder vier oder mehr als vier weitere Hillen auf,
dic die Hille M1 umgeben. Bevorzugt weisen die die Hille M1 umgebenden weiteren Hiillen e¢inen

Brechungsindex auf, der niedriger ist als der Brechungsindex n,,; der Hiille M1.
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Bevorzugt weist der Lichtleiter eine oder zwei oder drei oder vier oder mehr als vier weitere Hillen auf, die die
Kerne umgeben und von der Hiille M1 umgeben sind, also zwischen den Kernen und der Hiille M1 liegen.
Weiterhin bevorzugt weisen die zwischen den Kernen und der Hulle M1 liegenden weiteren Hillen einen

Brechungsindex auf, der hoher ist als der Brechungsindex n,,; der Hiille M1.

Bevorzugt nimmt der Brechungsindex vom Kern des Lichtleiters zur dufersten Hiille hin ab. Die Abnahme des
Brechungsindexes vom Kern zur dufBersten Hiille kann in Stufen oder stetig verlaufen. Die Abnahme des
Brechungsindex kann verschiedene Abschnitte aufweisen. Weiter bevorzugt kann der Brechungsindex in
mindestens einem Abschnitt stufenweise und in mindestens einem anderen Abschnitt stetig abnehmen. Die Stufen
konnen gleich oder verschieden hoch sein. Es ist durchaus moglich, zwischen Abschnitten mit abnehmendem

Brechungsindex Abschnitte mit steigendem Brechungsindex vorzusehen.

Die unterschiedlichen Brechungsindices der verschiedenen Hullen konnen beispiclsweise durch Dotierung der

Hille M1, der weiteren Hiillen und/oder der Kerne cingestellt werden.

Je nach Art der Herstellung eines Kerns kann ein Kern bereits nach seiner Herstellung eine erste Mantelschicht
MO aufweisen. Diese dem Kern unmittelbar benachbarte Mantelschicht MO wird manchmal auch als integrale
Mantelschicht bezeichnet. Die Mantelschicht MO liegt dem Kernmittelpunkt néher als die Hille M1 und, wenn
enthalten, die weiteren Hiillen. Die Mantelschicht MO dient in der Regel nicht der Lichtleitung bzw.
Strahlungsleitung. Vielmehr trdgt die Mantelschicht M0 dazu bei, dass die Strahlung innerhalb des Kerns
verbleibt und dort transportiert wird. Die im Kern geleitete Strahlung wird also bevorzugt am Ubergang vom
Kern in die Mantelschicht MO reflektiert. Dieser Ubergang von dem Kern zur Mantelschicht M0 ist bevorzugt
durch eine Brechungsindexénderung gekennzeichnet. Der Brechungsindex der Mantelschicht MO ist bevorzugt
kleiner als der Brechungsindex nk des Kerns. Bevorzugt beinhaltet die Mantelschicht MO das gleiche Material
wie der Kern, weist jedoch aufgrund einer Dotierung oder von Additiven einen geringeren Brechungsindex als der

Kern auf.

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
bevorzugt von weniger als 1 ppm;
b) einen Chlorgehalt von weniger als 60 ppm, bevorzugt von weniger als 40 ppm, zum Beispiel von
weniger als 20 oder weniger als 2 ppm, besonders bevorzugt von weniger als 0,5 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

310" /em®, besonders bevorzugt in einem Bereich von 0,5-10"° bis 2,0-10" /em?;
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€) einen Metallgehalt von Metallen, die von Aluminium verschieden sind, von weniger als 300 ppb,
zum Beispiel von weniger als 200 ppb oder von weniger als 100 ppb, besonders bevorzugt in einem
Bereich von 1 ppb bis 100 ppb;

) 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 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 Hiille M1;

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

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

k) eine Brechzahlhomogenitit von weniger als 1x107;

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

m) einen Kohlenstoffgehalt von weniger als 5 ppm, zum Beispiel von weniger als 3 ppm oder von
weniger als 1 ppm, besonders bevorzugt in einem Bereich von 1 ppb bis 1 ppm,

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

Bevorzugt weist die Hiille eine Brechzahlhomogenitit von weniger als 1x10™ 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 ecines

Komplexes 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
Beispiel Kohlenstoff, Fluor, Jod, Brom und Phosphor in Betracht. Diese konnen zum Beispiel als Element, als
Ton, oder als Teil eines Molekiils oder eines Ions oder eines Komplexes vorliegen. Oftmals weist die Hille M1

jedoch einen Gehalt an weiteren Bestandteilen in einer Menge von mindestens 1 ppb auf.
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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 Hiille 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 Beispicl mindestens 85 Gew.-%, besonders bevorzugt mindestens 90 Gew.-%,
jeweils 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

Gesamtgewicht des Lichtleiters auf.

Bevorzugt weist die Hille M1 eine Dichte in einem Bereich von 2,1 bis 2,3 g/cm’, besonders bevorzugt in einem

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 erhiltlich nach einem Verfahren gemiB
dem ersten Gegenstand der Erfindung beinhaltend Schritt iv.), oder
A2/ eines Quarzglaskdrpers gemdB dem dritten Gegenstand der Erfindung, wobei der
Quarzglaskérper zunichst zu einem Hohlkorper mit mindestens einer Offnung verarbeitet
wird;
B/ Einbringen eines oder mehrerer Kernstibe in den Quarzglaskérper durch die mindestens eine
Offnung 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.

Die Schritte A/, B/ und C/ sind bevorzugt gekennzeichnet durch die im Rahmen des dritten Gegenstands
beschriebene Merkmale.

Der Lichtleiter ist bevorzugt gekennzeichnet durch die im Rahmen des dritten Gegenstands beschriebene

Merkmale.

Ein flinfter Gegenstand der vorliegenden Erfindung betrifft ein Verfahren zum Herstellen eines Leuchtmittels
beinhaltend folgende Schritte:
1) Bereitstellen
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(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 Quarzglaskorpers gemd dem dritten Gegenstand der Erfindung, wobei der
Quarzglaskorper zunédchst zu einem Hohlkorper 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,

besonders bevorzugt eine Offnung oder zwei Offnungen.

Bevorzugt wird in Schritt (i) ein Hohlkérper mit mindestens einer Offnung, erhiltlich nach einem Verfahren
gemdB dem ersten Gegenstand der Erfindung beinhaltend Schritt iv.), bereitgestellt (Schritt (i-1)). Bevorzugt
weist der Hohlkorper die im Rahmen des ersten oder dritten Gegenstands der Erfindung beschriebenen Merkmale

auf.

Bevorzugt wird in Schritt (i) ein Hohlkdrper bereitgestellt, der aus einem Quarzglaskorper gemdB dem dritten
Gegenstand der Erfindung, erhéltlich ist (Schritt (i-2)). Zur Verarbeitung eines Quarzglaskorpers geméll dem

dritten Gegenstand der Erfindung zu einem Hohlkdrper kommen mehrere Mdglichkeiten 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
erfolgen. Geeignet sind zum Beispiel Verfahren beinhaltend ¢in Pressen, Blasen, Saugen oder Kombinationen
davon. Es ist ebenfalls moglich, aus einem Hohlkdrper mit zwei Offnungen durch SchlieBen einer Offnung,

beispielsweise durch Zusammenschmelzen, einen Hohlkdrper mit einer Offnung zu bilden.

Der erhaltene Hohlkorper weist bevorzugt die im Rahmen des ersten und dritten 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.-%, beispielsweise in ¢inem Bereich von 99,9 bis 100 Gew.-%, besonders bevorzugt

zu 100 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des Hohlkorpers.

Das Material aus dem der Hohlkdrper hergestellt ist, weist bevorzugt mindestens eines, bevorzugt mehrere,

beispielsweise zwei, oder bevorzugt alle der folgenden Merkmale auf:
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HK1.

HK2.

HK3.

HKA4.

HKS.

HKe.

HK7.

HKS.

HKO.

HK10.

HK1I.

einen 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;

eine 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;

eine Lichtdurchlissigkeit bei mindestens einer Wellenldnge im sichtbaren Bereich von 350 bis
750 nm in ¢inem Bereich von 10 bis 100 %, beispielsweise in ¢inem 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;

einen OH-Gehalt von weniger als 500 ppm, zum Beispicl von weniger als 400 ppm, besonders
bevorzugt von weniger als 300 ppm;

einen Chlorgehalt von weniger als 60 ppm, bevorzugt von weniger als 40 ppm, zum Beispiel
von weniger als 40 ppm oder weniger als 2 ppm oder weniger als 0,5 ppm, besonders bevorzugt
von weniger als 0,1 ppm;

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

einen Kohlenstoffgehalt von weniger als 5 ppm, zum Beispiel von weniger als 3 ppm oder von
weniger als 1 ppm, besonders bevorzugt in einem Bereich von 1 ppb bis 1 ppm;

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

einen Metallgehalt von Metallen, die von Aluminium verschieden sind, von weniger als 300
ppb, zZum Beispiel von weniger als 200 ppb oder von weniger als 100 ppb, besonders bevorzugt
in einem Bereich von 1 ppb bis 100 ppb;

eine Viskositit (p=1013 hPa) in einem Bereich von log;y n (1250°C) = 11,4 bis logie 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;

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.

Bevorzugt 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 ausgewdhlt werden, dass wihrend den Betriebsbedingungen des Leuchtmittels nicht

oxidiert, korrodiert, geschmolzen oder sonstwie als Elektrode in seiner Form oder Leitféhigkeit beeintrdchtigt

wird. Das Elektrodenmaterial ist bevorzugt ausgewéhlt aus der Gruppe bestehend aus Eisen, Molybdén, Kupfer,

Wolfram, Rhenium, Gold und Platin oder mindestens zwei davon ausgewdhlt, wobei Wolfram, Molybdéin oder

Rhenium bevorzugt sind.
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Schritt (iii)
Der in Schritt (i) bereitgestellte und gegebenenfalls in Schritt (ii) mit Elektroden bestiickte Hohlkdrper wird mit

einem Gas gefiillt.

Das Befiillen kann auf allen dem Fachmann bekannten und fir das Befiillen geeigneten Verfahren erfolgen.

Bevorzugt wird ein Gas durch die mindestens eine Offnung in den Hohlkdrper geleitet.

Bevorzugt wird der Hohlkérper vor dem Beflillen mit einem Gas evakuiert, bevorzugt auf einen Druck von
weniger als 2 mbar. Durch anschlieBendes Einleiten eines Gases wird der Hohlkérper mit dem Gas gefllt. Diese
Schritte konnen 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 Hohlkorper geleitet bis die Menge an

Verunreinigungen mit anderen Gasen wie Luft, insbesondere Sauerstoff ausreichend gering ist.

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

bevorzugte Fiillmittel 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 flinften Gegenstand der Erfindung beinhaltet einen Hohlkdrper und gegebenenfalls
Elektroden. Das Leuchtmitte]l 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;
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ii, einen Abstrahlwinkel in einem Bereich von 2 bis 360°, beispielsweise in einem Bereich von 10 bis
360°, besonders bevorzugt in ¢inem 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 ¢inem 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, erhdltlich 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 Quarzglaskorpers gemd dem dritten Gegenstand der Erfindung, wobei der
Quarzglaskorper zunédchst zu einem Hohlkorper 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 flinften Gegenstands

beschriebene Merkmale.

Das Leuchtmittel ist bevorzugt gekennzeichnet durch die im Rahmen des flinften Gegenstands beschriebene

Merkmale.

Ein sechster Gegenstand der vorliegenden Erfindung betrifft ein Verfahren zum Herstellen eines Formkorpers
beinhaltend die folgenden Schritte:
(1)  Bereitstellen eines Quarzglaskdrpers gemdl dem ersten oder dritten Gegenstand der Erfindung;

(2)  Formen des Quarzglaskorpers unter Erhalt des Formkorpers.

Der in Schritt (1) bereitgestellte Quarzglaskorper ist ein Quarzglaskorper geméf dem dritten Gegenstand der
Erfindung oder erhiltlich nach einem Verfahren geméfl dem ersten Gegenstand der Erfindung. Bevorzugt weist

der bereitgestellte Quarzglaskorper die Merkmale des ersten oder dritten Gegenstands der Erfindung auf.

Schritt (2)

Zum Formen des in Schritt (1) bereitgestellten Quarzglaskorpers kommen prinzipiell alle dem Fachmann
bekannten und flir das Formen von Quarzglas geeigneten Verfahren in Betracht. Bevorzugte wird der
Quarzglaskorper wie im Rahmen des ersten, vierten und fiinften Gegenstands der Erfindung beschrieben zu einem
Formkorper geformt. Weiter bevorzugt kann der Formkorper mittels Glasbldsern bekannten Techniken gebildet

werden.
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Der Formkorper 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 verschlieSbar 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 Quarzglaskdrpers geeignet sind. Bevorzugt kann der Formkorper mechanisch

bearbeitet werden, zum Beispiel durch Bohren, Honen, AuBlenschleifen, Zerkleinern oder Auszichen.

Ein weiterer Aspekt betrifft einen Formkorper, erhéltlich durch ein Verfahren beinhaltend folgende Schritte:
1) Bereitstellen eines Quarzglaskdrpers geméal dem ersten oder dritten Gegenstand der Erfindung;

2) Formen des Quarzglaskdrpers unter Erhalt des Formkorpers.

Die Schritte (1) und (2) sind bevorzugt gekennzeichnet durch die im Rahmen des sechsten Gegenstands

beschriebene Merkmale.

Der Formkdrper ist bevorzugt gekennzeichnet durch die im Rahmen des sechsten Gegenstands beschriebene

Merkmale.

Ein sicbenter Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung von Kohlenstoff zum Verringern des
Erdalkalimetallgehalts von Siliziumdioxidgranulat. Bevorzugt ist die Verwendung von Kohlenstoff zum
Verringern des Erdalkalimetallgehalts und des Kohlenstoffgehalts von Siliziumdioxidgranulat. Weiterhin
bevorzugt ist die Verwendung von Kohlenstoff zum Verringern des Erdalkalimetallgehalts von pyrogen

erzeugtem Siliziumdioxidgranulat.
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Ein achter Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung eines Siliziumdioxidgranulats zur Herstellung von
Quarzglas und von Produkten ausgewihlt aus der Gruppe bestehend aus einem Lichtleiter, einem Leuchtmitte}
und einem Formk&rper, wobei das Siliziumdioxidgranulat einen Kohlenstoffgehalt von weniger als 5 ppm

aufweist, wobei die ppm bezogen sind auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats.

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 hingenden Tiegels in einem Ofen

Fig. 7 schematische Darstellung eines stehenden Tiegels in einem Ofen

Fig. 8 schematische Darstellung cines Tiegels mit einem Spiilring

Fig. 9 schematische Darstellung eines Sprithturms

Fig. 10 schematische Darstellung eines Querschnitts eines Lichtleiters

Fig. 11 schematische Darstellung einer Aufsicht auf einen Lichtleiter

Fig. 12 schematische Darstellung eines Tiegels mit einer Taupunktmessvorrichtung

Fig. 13 schematische Darstellung eines Gasdruck-Sinter-Ofens (GDS-Ofen)

Fig. 14 Flussdiagramm (Verfahren zum Herstellen eines Formkérpers)
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Beschreibung der Figuren

Figur 1 Herstellen eines Quarzglaskorpers

Figur 1 zeigt ein Flussdiagramm enthaltend die Schritte 101 bis 104 eines Verfahrens 100 zur Herstellung eines
Quarzglaskorpers gemil der vorliegenden Erfindung. In ¢inem 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
entnommen werden koénnen. 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. Anschlieend bildet sich in derselben Form durch Abktihlen der
Schmelze der Quarzglaskorper. Dieser wird dann aus der Form herausgeldst und weiter bearbeitet, zum Beispiel
in einem optionalen Schritt 104. Diese Vorgehensweise ist diskontinuierlich. Das Bilden der Schmelze erfolgt
bevorzugt bei reduziertem Druck, insbesondere bei Vakuum. Es ist ferner moglich, wiahrend Schritt 103 zeitweise

den Ofen mit einer reduzierenden, wasserstofthaltigen Atmosphére zu beaufschlagen.

Bei einer anderen Vorgehensweise werden bevorzugt als Schmelztiegel hidngende oder stehende Tiegel
eingesetzt. Das Schmelzen erfolgt bevorzugt in ¢iner reduzierenden, wasserstofthaltigen Atmosphére. 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
bevorzugt durch eine Dilise am unteren Ende des Tiegels. In diesem Fall kann die Form des Quarzglaskorpers
durch die Ausgestaltung der Dise bestimmt werden. So kdnnen beispielsweise massive Korper erhalten werden.
Hohle Koérper werden beispielsweise erhalten, wenn in der Diise zusétzlich ein Dormn vorgesehen ist. Dieses
exemplarisch dargestellte Verfahren zur Herstellung von Quarzglaskorpern, und insbesondere Schritt 103, erfolgt
bevorzugt kontinuierlich. Aus einem massiven Quarzglaskdrper kann in einem optionalen Schritt 104 ein

Hohlkorper geformt werden.

Figur 2 Herstellen von Siliziumdioxidgranulat I

Figur 2 zeigt ein Flussdiagramm enthaltend die Schritte 201, 202 und 203 ¢ines Verfahrens 200 zur Herstellung
eines Siliziumdioxidgranulats 1. In einem ersten Schritt 201 wird ein Siliziumdioxidpulver bereitgestellt. Ein
Siliziumdioxidpulver wird bevorzugt aus einem synthetischen Prozess erhalten, bei dem ein siliziumhaltiges
Material, 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 Flissigkeit, bevorzugt mit Wasser, gemischt unter Erhalt einer Aufschldmmung. In einem dritten Schritt 203
wird das in der Aufschlimmung enthaltene Siliziumdioxid in ein Siliziumdioxidgranulat Uberfithrt. Das

Granulieren erfolgt mittels Sprithgranulieren. Dazu wird die Aufschlammung durch eine Diise in einen Sprithturm
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eingespritht und unter Bildung von Granulen getrocknet, wobei die Kontaktfliche zwischen der Diise und der

Aufschlimmung ein Glas oder einen Kunststoff beinhaltet.

Figur 3 Herstellen von Siliziumdioxidgranulat II

Figur 3 zeigt ein Flussdiagramm enthaltend die Schritte 301, 302, 303 und 304 eines Verfahrens 300 zur

_ Herstellung eines Siliziumdioxidgranulats 11. die Schritte 301, 302 und 303 verlaufen dabei entsprechend den

Schritten 201, 202 und 203 gem&B Figur 2. In-Schritt 304 wird das in Schritt 303 erhaltene Siliziumdioxidgranulat
I zu einem Siliziumdioxidgranulat II verarbeitet. Dies erfolgt durch Umsetzen des Siliziumdioxidgranulats I mit
einem Reaktanden bei einer Temperatur in einem Bereich von 1000 bis 1300°C. Das daraus resultierende
Siliziumdioxidgranulat II weist einen geringeren Kohlenstoffgehalt auf als das Dbereitgestellte
Siliziumdioxidgranulat 1. Das daraus resuitierende Siliziumdioxidgranulat II weist auBerdem einen geringeren

Erdalkalimetallgehalt auf als das bereitgestelite Siliziumdioxidgranulat 1.

Figur 4 Herstellen eines Lichtleiters

Figur 4 zeigt ein Flussdiagramm enthaltend die Schritte 401, 403 und 404 sowie den optionalen Schritt 402 eines
Verfahrens zur Herstellung eines Lichtleiters. Im ersten Schritt 401 wird ein Quarzglaskorper bereitgestellt,
bevorzugt ein gemidB Verfahren 100 hergestellter Quarzglaskorper. Ein solcher Quarzglaskérper kann ein
massiver oder ein hohler Quarzglaskorper sein. Aus einem in Schritt 401 bereitgestellten massiven
Quarzglaskérper wird in einem zweiten Schritt 402 ein hohler Quarzglaskérper entsprechend Schritt 104 geformt.
In einem dritten Schritt 403 wird in den hohlen Quarzglaskérper ein oder mehr als ein Kernstab eingebracht. In
einem vierten Schritt 404 wird der mit einem oder mehr als einem Kernstab versehene Quarzglaskérper zu einem
Lichtleiter verarbeitet. Dazu wird der mit einem oder mehr als einem Kemnstab versehene Quarzglaskdrper

bevorzugt zum Erweichen erwirmt und solange elongiert, bis die gewiinschte Lichtleiterdicke erreicht wird.

Figur 5 Herstellen eines Leuchtmittels

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 Quarzglaskérper bereitgestellt,
bevorzugt ein gemaB Verfahren 100 hergestellter Quarzglaskorper. Ein solcher Quarzglaskorper kann ein
massiver 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 Quarzglaskorper mit Elektroden bestiickt. In einem
vierten Schritt 504 wird der hohle Quarzglaskdrper mit einem Gas, bevorzugt mit Argon, Krypton, Xenon oder
etner Kombination davon, beflillt. Bevorzugt wird zun4chst ein massiver Quarzglaskorper bereitgestellt (501), zu
einem Hohlkorper geformt (502), mit Elektroden bestiickt (503) und mit einem Gas befiillt (504).

93
BERICHTIGTES BLATT (REGEL 91) ISA/EP



10

15

20

25

30

40

WO 2017/103131 PCT/EP2016/081462

Figur 6 hingender Tiegel in einem Ofen

In Figur 6 ist eine bevorzugte Ausfiihrungsform eines Ofens 800 mit einem hiangenden Tiegel gezeigt. Der Tiegel
801 ist in dem Ofen 800 hingend angeordnet. Der Tiegel 801 weist in seinem oberen Bereich eine Aufhdngung
802, sowie einen Feststoffeinlass 803 und eine Diise 804 als Auslass auf. Der Tiegel 801 wird iiber den
Feststoffeinlass $03 mit Siliziumdioxidgranulat 805 befiillt. Im Betrieb liegt im oberen Bereich des Tiegels 801
Siliziumdioxidgranulat 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 OfenauSenwand 808 eine Isolationsschicht 809
auf. Der Raum zwischen der Isolationsschicht 809 und der Tiegelwand 810 kann mit einem Gas befiillt werden
und wecist dazu cinen Gaseinlass 811 und einen Gasauslass 812 auf. Durch die Diise 804 kann ein

Quarzglaskorper 813 aus dem Ofen entnommen werden.

Figur 7 stehender Tiegel in einem Ofen

In Figur 7 ist eine bevorzugte Ausfithrungsform eines Ofens 900 mit einem stehenden Tiegel gezeigt. Der Tiegel
901 ist in dem Ofen 900 stehend angeordnet. Der Tiegel 901 weist eine Standflache 902, einen Feststoffeinlass
903 und eine Diise 904 als Auslass auf. Der Tiegel 901 wird iiber den Einlass 903 mit Siliziumdioxidgranulat 905
befiillt. Im Betrieb liegt im oberen Bereich des Tiegels Siliziumdioxidgranulat 905 vor, wihrend im unteren
Bereich des Tiegels eine Glasschmelze 906 vorliegt. Der Tiegel ist durch Heizelemente 907 beheizbar, die auf der
AuBenseite der Tiegelwand 910 angeordnet sind. Der Ofen weist zndem zwischen den Heizelementen 907 und
der Ofenaufienwand 908 eine Isolationsschicht 909 auf. Der Raum zwischen der Isolationsschicht 209 und der
Tiegelwand 910 kann mit einem Gas befiillt werden und weist dazu einen Gaseinlass 911 und einen Gasauslass

912 auf. Durch die Diise 904 kann ein Quarzglaskorper 913 aus dem Tiegel 901 entnommen werden.

Figur 8 Tiegel mit Gasvorhang

In Figur 8 ist eine bevorzugte Ausfithrungsform eines Tiegels 1000 gezeigt. Der Tiegel 1000 weist einen
Feststoffeinlass 1001 und eine Diise 1002 als Auslass auf. Der Tiegel 1000 wird uiber den Feststoffeinlass 1001
mit Siliziumdioxidgranulat 1003 befiilit. Im Betrieb liegt im oberen Bereich des Tiegels 1000
Siliziumdioxidgranulat 1003 als Schiittkegel 1004 vor, wahrend im unteren Bereich des Tiegels eine
Glasschmelze 1005 vorliegt. Der Tiegel 1000 kann mit einem Gas befiillt werden. Er weist einen Gaseinlass 1006
und einen Gasauslass 1007 auf. Der Gaseinlass ist ein oberhalb des Siliziumdioxidgranulats an der Tiegelwand
angebrachter Spiilring. Durch den Spiilring (mit einer hier nicht gezeigten Gaszufiihrung) wird das Gas im
Tiegelinneren knapp oberhalb des Schmelzespiegels und/oder des Schiittkegels nahe der Tiegelwand freigesetzt
und flieBt in Richtung Gasauslass 1007, der ringformig im Deckel 1008 des Tiegels 1000 angeordnet ist. Der so
entstehende Gasstrom 1010 bewegt sich so entlang der Tiegelwand und iiberspiilt diese. Durch die Diise 1002

kann ein Quarzglaskorper 1009 aus dem Tiegel 1000 enthommen werden.
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In Figur 9 ist eine bevorzugte Ausfihrungsform eines Sprithturms 1100 zum Sprithgranulieren von
Siliziumdioxid gezeigt. Der Sprithturm 1100 umfasst eine Zufiihrung 1101, durch die eine unter Druck stehende
Aufschlimmung enthaltend Siliziumdioxidpulver und eine Fliissigkeit dem Sprithturm zugefithrt wird. Am Ende
der Leitung befindet sich eine Diise 1102, durch die die Aufschldimmung fein verteilt in den Sprithturm
eingebracht wird. Bevorzugt ist die Diise schrig nach oben ausgerichtet, so dass die Aufschlimmung als feine
Tropfchen in Richtung der Diisenausrichtung in den Sprilhturm gespriiht wird und dann im Bogen
schwerkraftgetrieben nach unten fillt. Am oberen Ende des Spriihturms befindet sich ein Gaseinlass 1103. Durch
das Einfithren eines Gases durch den Gaseinlass 1103 wird ein der Austrittsrichtung der Aufschlammung aus der
Diise 1102 entgegengerichteter Gasstrom erzeugt. Der Spriithturm 1100 umfasst aulerdem eine Sichtvorrichtung
1104 und eine Siebvorrichtung 1105. Durch die Sichtvorrichtung 1104 werden Teilchen abgesaugt, die eine
definierte Teilchengrofe unterschreiten, und durch die Abfiithrung 1106 entfernt. Entsprechend der Teilchengrofie
der anzusaugenden Teilchen kann die Ansaugstirke der Sichtvorrichtung 1104 reguliert werden. Durch die
Siebvorrichtung 1105 werden Teilchen oberhalb einer definierten Teilchengrofie abgesiebt und durch die
Abfiibrung 1107 entfernt. Entsprechend der Teilchengrofie der abzusiebenden Teilchen kann die
Siebdurchldssigkeit der Siebvorrichtung 1105 gewidhlt werden. Die verbleibenden Teilchen, ein

Siliziumdioxidgranulat der gewiinschten Teilchengrofle, werden durch den Auslass 1108 entnommen.

Figur 10 Querschnitt eines Lichtleiters

In Figur 10 ist schematisch ein Querschnitt durch einen erfindungsgemaBen Lichtleiter 1200 gezeigt, der einen

Kern 1201 und einen den Kern 1201 umgebende Hiille M1 1202 aufweist.

Figur 11 -Aufsicht auf einen Lichtleiter

Figur 11 zeigt schematisch eine Aufsicht auf einen Lichtleiter 1300, der eine kabelformige Struktur aufweist. Um
die Anordnung des Kerns'1301 und der Hiille M1 1302 um den Kern 1301 darzustellen, wurde ein Teil des Kerns
1301 ohne Hiille M1 1302 dargestellt. Typisch ist jedoch die Umkleidung des Kerns 1301 iiber seine komplette
Linge mit der Hulle M1 1302.

Figur 12 Taupunktmessung

Figur 12 zeigt eine bevorzugte Ausfiilhrungsform eines Tiegels 1400. Der Tiegel weist einen Feststoffeinlass 1401
und einen Auslass 1402 auf. Im Betrieb liegt im oberen Bereich des Tiegels 1400 Siliziumdioxidgranulat 1403 in
einem Schiittkegel 1404 vor, wihrend im unteren Bereich des Tiegels eine Glasschmelze 1405 vorliegt. Der
Tiegel 1400 weist einen Gaseinlass 1406 und einen Gasauslass 1407 auf. Der Gaseinlass 1406 und der Gasauslass

1407 sind oberhalb des Schiittkegels 1404 des Siliziumdioxidgranulats 1403 angeordnet. Der Gasauslass 1406
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umfasst eine Leitung zur Gasfiihrung 1408 und eine Vorrichtung 1409 zur Messung des Taupunkts des
austretenden Gases. Die Vorrichtung 1409 umfasst ein Taupunktspiegelhygrometer (hier nicht gezeigt). Der
Abstand zwischen dem Tiegel und der Vorrichtung 1409 zur Messung des Taupunkis kann variieren. Durch den

Auslass 1402 des Tiegels 1400 kann ein Quarzglaskdrper 1410 entnommen werden.

Figur 13 GDS-Ofen

Figur 13 zeigt eine bevorzugte Ausfilhrungsform eines Ofens 1500, der fur ein Vakuumsinterverfahren, ein’
Gasdrucksinterverfahren und insbesondere eine Kombination davon geeignet ist. Der Ofen weist von auflen nach
innen eine druckfeste Hiille 1501 und eine thermische Isolierschicht 1502 auf. Der davon umschlossene Raum, als
Ofeninneres bezeichnet, kann iiber eine Gaszufilhrung 1504 mit einem Gas oder einem Gasgemisch beaufschlagt
werden. Ferner ist das Ofeninnere mit einem Gasauslass 1505 versehen, iiber den Gas entnommen werden kann.
Je nach Bilanz des Gastransports zwischen Gaszufithrung 1504 und Gasentnahme bei 1505 kann ein Uberdruck,
ein Vakuum oder auch ein Gasstrom im Innern des Ofens 1500 erzeugt werden. Ferner sind im Innern des Ofens
1500 Heizelemente 1506 vorgesehen. Diese sind oftmals an der Isolierschicht 1502 angebracht (hier nicht
gezeigt). Zum Schutz des Schmelzguts vor Kontamination ist das Innere des Ofens mit einem sogenannten
,Liner 1507 versehen, der die Ofenkammer 1503 von den Heizelementen 1506 trennt. In die Ofenkammer 1503
kénnen Schmelzformen 1508 mit Schmelzgut 1509 eingebracht werden. Die Schmelzform 1508 kann auf einer

Seite offen sein (hier gezeigt) oder das Schmelzgut 1509 vollstindig umgeben (nicht gezeigt).

Figur 14 Herstellen eines Formkorpers

Figur 14 zeigt ein Flussdiagramm enthaltend die Schritte 1601 und 1602 eines Verfahrens zur Herstellung eines
Formkorpers. Im ersten Schritt 1601 wird ein Quarzglaskdrper bereitgestellt, bevorzugt ¢in gemédfl Verfabren 100
hergestellter Quarzglaskorper. Ein solcher Quarzglaskorper kann ein massiver oder ein hohler Quarzglaskorper
sein. Aus einem in Schritt 1601 bereitgestellten massiven Quarzglaskérper wird in einem zweiten Schritt 1602 ein

Formkérper geformt.
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Testmethoden

a. Fiktive Temperatur

10

15

20

25

30

35

Die fiktive Temperatur wird mittels Ramanspektroskopie anhand der Ramanstreuintensitit 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.

. 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® (JLA.P. 37, 3991 (1966)) wird
angewendet. Statt des darin angegebenen Gerdts, 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. Diec Auswahl der verwendeten Bande erfolgt nach der Regel, dass der

Transmissionsverlust durch die OH-Absorption zwischen 10 und 90% liegt.

. 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=o/o
mit
N = Defektkonzentration [1/cm?]
o.= Optische Absorption [1/cm, Basis e] der ODC(I) Bande
o = Wirkungsquerschnitt [cm?]
wobei als Wirkungsquerschnitt 6=7,5-10""cm? eingesetzt wird (aus L. Skuja, ,,Color Centers and Their

Transformations in Glassy Si0,*, Lectures of the summer school "Photosensitivity in optical Waveguides and

glasses", Juli 13-18 1998, Vitznau, Switzerland).
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d. Elementaranalyse

d-1) Massive Proben werden zertriimmert. AnschlieBend werden zur Reinigung ca. 20g der Probe in ein HF-
bestindiges Gefdl eingebracht, vollstindig mit HF bedeckt und bei 100°C fiir eine Stunde thermisch
behandelt. Nach dem Abkiihlen wird die Saure verworfen und die Probe mehrmals mit Reinstwasser gespiilt.
AnschlieBend wird das Gefafl mit der Probe im Trockenschrank getrocknet.

AnschlieBend werden ca. 2g der festen Probe (Bruchmaterial, gereinigt wie oben; Stdube etc. ohne
Vorbehandlung direkt) in einen HF bestdndigen Aufschlussbehélter eingewogen und mit 15ml HF (50 Gew.-
%) versetzt. Der Aufschlussbehilter wird verschlossen und bei 100°C solange thermisch behandelt, bis die
feste Probe vollstindig aufgelost ist. Danach wird der Aufschlussbehilter gedffnet und thermisch weiter bei
100°C behandelt, bis die Losung komplett eingedampft ist. Wahrenddessen wird der Aufschlussbehilter 3x
mit 15ml Reinstwasser aufgefiillt. In den Aufschlussbehilter wird 1ml HNO; gegeben, um abgeschiedene

Verunreinigungen zu 19sen 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
Bestimmungsgrenzen fiir die MS sind 1ppb, fiir die OES 10ppb (jeweils bezogen auf die eingewogene
Probenmenge). Die Bestimmung der Elementkonzentration mit den Messgerédten erfolgt nach Mallgabe der
Gerétehersteller (ICP-MS: Agilent 7500ce; ICP-OES: Perkin Elmer 7300 DV) und unter Verwendung von
zertifizierten Referenzfliissigkeiten zur Kalibrierung. Die von den Gerédten 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 Geréte eine ausreichende
Reinheit aufweisen miissen, um die nachzuweisenden Elementkonzentrationen bestimmen zu konnen.

Uberpriift 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 flissig vorliegenden Proben erfolgt wie zuvor beschrieben, wobei die
Probenvorbereitung gemél Schritt d-1) entfillt. Es werden 15ml der fliissigen Probe in das Aufschlussgefil3

gegeben. Eine Umrechnung auf eine urspriingliche Einwaage entfallt.

. Dichtebestimmung einer Flussigkeit

Zur Bestimmung der Dichte einer Flissigkeit wird ein genau definiertes Volumen der Flissigkeit in ein
gegeniiber der Flissigkeit und ihren Bestandteilen inertes Messgefafl eingewogen, wobei das Leergewicht und
das Gewicht des befiillten GefdBes gemessen wird. Die Dichte ergibt sich aus der Differenz der beiden

Gewichtsmessungen dividiert durch das eingebrachte Volumen der Flissigkeit.
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f. 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, anschlieBend getrocknet.
Davon werden 2g der Probe in einen Nickeltiegel eingewogen und mit 10g Na,CO; sowie 0,5¢ ZnO
iiberschichtet. Der Tiegel wird mit einem Ni-Deckel verschlossen und bei 1000°C flir eine Stunde gegliiht.
AnschlieBend wird der Nickeltiegel mit Wasser gefiillt und aufgekocht, bis sich der Schmelzkuchen ganz
gelost hat. Die Losung wird in einen 200ml Messkolben tiberfithrt und mit Reinstwasser auf 200 ml aufgefiillt.
Nach Absetzen ungelosten Bestandteile werden 30ml abgenommen und in einen Messkolben mit 100ml
iberflhrt, 0,75ml Eisessig und 60ml TISAB hinzugegeben und mit Reinstwasser aufgefiillt. Die Messlosung
wird in ein Becherglas 150ml tiberfiihrt.

Die Bestimmung des Fluoridgehalts aus der Messlosung erfolgt mittels einer ionensensitiven (Fluorid)
Elektrode, geeignet fiir den erwarteten Konzentrationsbereich, und Anzeigegerdt nach Vorgabe des
Herstellers, hier eine Fluorid-Ionenselektive Elektrode und Bezugselektrode F-500 mit R503/D an einem
pMX 3000/pH/ION der Firma Wissenschaftlich-Technische Werkstdtten GmbH. Mit  der
Fluoridkonzentration in der Losung, 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.
AnschlieBend wird die Probe mehrmals mit Reinstwasser gesptlt, anschlieend getrocknet. Davon werden 2g
der Probe in einen PTFE-Einsatz eines Druckbehélters gefullt, 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
Ldsung vollstindig in einen Messkolben 100ml tberfiihrt. Dort werden 10ml HNO; (65 Gew.-%) und 15ml
Acetatpuffer hinzugeben, abkiihlen gelassen und mit Reinstwasser auf 100 ml aufgefillt. Die Messlosung wird

in ein Becherglas 150ml iiberfiihrt. 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 fir den erwarteten Konzentrationsbereich, und Anzeigegerét nach Vorgabe des Herstellers hier einer
Elektrode Typ Cl-500 und Bezugselektrode Typ R-503/D an einem pMX 3000/pH/ION der Firma
Wissenschaftlich-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
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 vorzunehmen. Jeder Bohrling wird mehrmals

-99 -



10

15

20

25

30

WO 2017/103131 PCT/EP2016/081462

vermessen. Die Ergebnisse und die Bohrlinge werden anschlieBend von dem Forschungsinstitut

zurickibermittelt.

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
(Oberflachenrauhigkeit RMS < 0,5nm) und die Oberfldche nach der Politur von allen Riickstdnden durch eine
Ultraschallbehandlung befreit. Die Probendicke betrdgt lcm. Im Falle von erwartetem, starkem
Transmissionsverlust durch Verunreinigung, Dotierung etc., kann auch eine dickere oder diinnere Probe
ausgewihlt werden, um im Messbereich des Gerits zu bleiben. Es wird cine Probendicke (Messlinge)
gewidhlt, bei der aufgrund des Strahlendurchgangs 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 lésst sich der diametrale Brechzahlverlauf mittels einer
inversen Abel-Transformation rekonstruieren. Diese Berechnungen werden von der Software des

Geriteherstellers York durchgefiihrt.
Die Brechzahl einer Probe wird analog der vorstehenden Beschreibung mit dem York Technology Ltd.

Preform Profiler P104 bestimmt. Bei isotropen Proben ergibt sich auch bei Messen der Brechzahlverteilung

nur ¢in Wert, die Brechzahl.
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k. Kohlenstoffeehalt

Die quantitative Bestimmung des Oberflichenkohlenstoffgehaltes  Siliziumdioxidgranulat und
Siliziumdioxidpulver wird an einem Kohlenstoffanalysator RC612 der Fa. Leco Corporation, USA, durch die
vollstindige Oxidation aller Oberflachenkohlenstoffkontaminationen (aufler SiC) mit Sauerstoff zu
Kohlendioxid durchgefiihrt. Hierzu werden 4,0 g einer Probe eingewogen und in einem Quarzglasschiffchen
in den Kohlenstoffanalysator eingebracht. Die Probe wird mit reinem Sauerstoff umsptlt und fir 180
Sekunden auf 900 °C erhitzt. Das dabei gebildete CO, wird durch den Infrarotdetektor des
Kohlenstoffanalysators erfasst. Unter diesen Messbedingungen liegt dic Nachweisgrenze bei < 1 ppm
(Gewichts-ppm) Kohlenstoft,

Ein fir diese Analyse an dem oben genannten Kohlenstoffanalysator geeignetes Quarzglasschiffchen ist
erhéltlich als Verbrauchsmaterial fiir LECO-Analysator mit der LECO-Nummer 781-335 im
Laborbedarfshandel, im vorliegenden Fall von Deslis Laborhandel, Flurstrae 21, D-40235 Diisseldorf
(Deutschland), Deslis-Nr. LQ-130XL. Ein solches Schiffchen hat die Abmessungen von Breite/Lange/Hohe
von ca. 25mm/60mm/15mm. Das Quarzglasschiffchen wird zu halber Hohe mit Probenmaterial beftllt. Fiir
Siliziumdioxidpulver 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 Fullhohe eine Einwaage von 4 g eines Siliziumdioxidgranulats erreicht (mittlere Partikelgrofie im
Bereich von 100 bis 500 um). Die untere Nachweisgrenze liegt dann bei etwa 0,1 Gewichts-ppm Kohlenstoff.
Die untere Nachweisgrenze ist erreicht, wenn das Messfldchenintegral der Probe nicht groBer ist als das
dreifache Messflichenintegral ciner 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 gemdfl der in Annex A in den
Abschnitten 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 gemdl3 der in Annex beschriebenen Methode (,cut-back method®) bei einer

Wellenldnge A=1550 nm.

. Viskositit der Aufschldmmung

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
Viskositit an einem MCR102 der Fa. Anton-Paar gemessen. Dazu wird die Viskositdt bei 5
Umdrehungen/Minute (rpm) gemessen. Es wird bei e¢iner 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 Viskositit 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, Wasserqualitit: 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/LL und einer NaOH-Losung mit der

Konzentration 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
Autotitrator (DelsaNano AT, Beckman Coulter) eingesetzt. Die Probe wird in demineralisiertem Wasser
(Direct-Q 3UV, Millipore, Wasserqualitat: 18,2 MQcm) gelost um eine 20 mL Ldsung mit Konzentration von
1 g/LL zu erhalten. Der pH wird mittels Zugabe von HNO;-Loésungen mit den Konzentrationen von 0,1 mol/L
und 1 mol/L 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

einer 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
Diie 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 (Granulat)
Die Stampfdichte wird geméf 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°). Fir die Messung von Porengroflen 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
Innendurchmesser 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 Penectrometers im Bereich zwischen 20% bis 40% des Gesamt-Hg-Volumens
betridgt. Anschliefend wird das Penetrometer langsam auf 50 pm Hg evakuiert und fir 5 min bei diesem
Druck belassen. Folgende Parameter werden direkt von der Software der Messgerite angegeben:
Gesamtporenvolumen, Gesamtporenoberfliche (Annahme Poren zylindrisch), Durchschnittlicher Porenradius,

Modaler Porenradius (hdufigster Porenradius), Peak n. 2 Porenradius (jum).

. Primérpartikelgrofie

Die PrimérpartikelgroBe wird mittels eines Rasterelektronenmikroskops (REM) Modell Zeiss Ultra 55
gemessen. Die Probe wird in demineralisiertem Wasser (Direct-Q 3UV, Millipore, Wasserqualitdt: 18,2
MQcm) suspendiert, um eine extrem verdiinnte Suspension zu erhalten. Die Suspension wird mit der
Ultraschallsonde (UW 2070, Bandelin ¢lectronic, 70 W, 20 kHz) flir 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
Instruments Ltd., UK, gemil3 deren Bedienungsanleitung unter Anwendung der Laserbeugungs-Methode
gemessen. Die Probe wird in demineralisiertem Wasser (Direct-Q 3UV, Millipore, Wasserqualitdt: 18,2
MQcm) suspendiert, um 20 mL Suspension mit einer Konzentration von 1 g/L. zu erhalten. Die Suspension

wird mit der Ultraschallsonde (UW 2070, Bandelin electronic, 70 W, 20 kHz) fiir | min behandelt.

. PartikelgroB3e 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.
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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. ein ,,Quadrasorb™ (von der Firma
Quantachrome erhéltlich), welche gemdB der SMART Methode (,,Sorption Method with Adaptive dosing
Rate™) 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, erhiltlich bei Quantachrome. Das Tara-
Gewicht der eingesetzten Messzellen (sauber und trocken) wird gewogen. Der Messzellentyp wird so gewéhlt,
dass das zugefiithrte Probematerial und der Fiillstab die Messzelle moglichst fillen und der tote Raum auf ein
Minimum reduziert wird. Das Probematerial wird in die Messzelle gebracht. Die Menge des Probematerials
wird so ausgewdhlt, dass der zu erwartende Messwert 10-20 m*g entspricht. Die Messzellen werden in den
Ausheizstationen des BET-Messgerdtes fixiert (ohne Fillstab) 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 fiir 1h ausgeheizt. Nach dem Abkiihlen, wird die mit Probe gefiillte Messzelle
gewogen (Brutto). Anschliefend 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 fixiert. 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 Stickstoftbads auf 77 K heruntergekdihlt.
Der tote Raum wird mittels Heliumgas (He 4.6) gemessen. Es wird erneut evakuiert. Eine Mehrpunktanalyse
mit mindestens 5 Messpunkten wird ausgefiihrt. Als Adsorptiv, wird N2 4.0 angewendet. Die spezifische
Oberflache wird in m2/g angegeben.

Viskositét von Glaskorpern

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 Stltzweite zwischen den Auflagern betrdgt 45mm. Probestdbchen mit rechteckigem
Querschnitt werden aus Bereichen homogenen Materials geschnitten (Probenober- und —unterseite mit
Feinschliff mindestens 1000-er Korn). Die Probenoberfldchen nach Bearbeitung haben Korngréfe = 9um &
RA = 0,15pm. Die Probestdbchen haben folgende Malie: Lange = 50mm, Breite = 5Smm & Hohe = 3mm
(Zuordnung Lénge, Breit, Hohe wie in der Norm). Drei Proben werden gemessen und der Mittelwert
errechnet. Die Probentemperatur wird durch ein Thermoelement dicht an der Probenoberfliche gemessen.
Folgende parameter werden angewendet: Heizrate = 25 K auf maximal 1500 °C, Belastungsgewicht = 100 g,

maximale Durchbiegung = 3000 pm (in Abweichung von der Norm).

Taupunktmessung

Der Taupunkt wird mittels eines Taupunkspiegelhygrometers mit der Bezeichnung ,,Optidew™ der Firma
Michell  Instruments GmbH, D-61381 Friedrichsdorf  bestimmt. Die  Messzelle  des
Taupunktspiegelhygrometers ist in einem Abstand von 100 cm von dem Gasauslass des Ofens angeordnet.

Das Messgerdt mit der Messzelle ist dazu tber ein T-Stiick und einen Schlauch (Swagelok PFA,
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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 die Messzelle betrigt 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.

Restfeuchte (Wassergehalt)

Die Bestimmung der Restfeuchte einer Probe Siliziumdioxidgranulat erfolgt mit Hilfe eines Moisture
Analyzers HX204 der Firma Mettler Toledo. Das Gerit 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 Gewichtsinderung nicht mehr als 1 mg /140 s erreicht. Die
Restfeuchte 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 geméf 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
Wasserstoff gebildet wird. Weiterhin wird ein die Flamme umgebender Luftstrom (C) eingebracht und
das Prozessgemisch nachfolgend mit Prozessgas abgekthlt. 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 Al-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 -- --
Kohlenstoffverbindung
Stoff Methan
Menge Nm’/h 5,5
Luftstrom (C) Nm’/h 60 60 60
Stéchiometrische Verhéltnisse
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 Verhéltnis Oo/Hy; Y = (mol. Verhiltnis eingesetztes O,/ Bedarf an O, fiir stochiometrische
Umsetzung 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
Viskositit bei 5 rpm, wissrige mPas 1262 1380
Suspension 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
angereicherter Luft und Wasserstoff gebildet wird. Der mittlere normalisierte GasfluB an der
Brennermiindung wird festgehalten. Das Prozessgemisch wird nachfolgend mit Prozessgas abgekiihlt. Das
Produkt wurde an einem Filter abgeschieden. Die Verfahrensparameter sind in Tabelle 3 und die Kenndaten

der resultierenden Produkte 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
gefiihrt, 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 --
Kohlenstoffverbindung
Stoff Methan
Menge Nm’/h 2,0
Zufuhr Wasserstoff Nm’/h 115 60
Kmol/h 5,13 2,678
Stéchiometrische Verhéltnisse
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 Sdulenkopf und eine zweite Temperatur (C) am
Séulenfull 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) ] 10 10
Siliziumdioxidpulver
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
Viskositit bei 5 rpm, wissrige mPas 1523 1478
Suspension 30 Gew-%, 23 °C

Die in den Beispielen C-1 und C-2 erhaltenen Siliziumdioxidpulver weisen jeweils einen niedrigen
Chlorgehalt, sowie in Suspension einen moderaten pH-Wert auf. Der Kohlenstoffgehalt von Beispiel C-2 ist

hoher 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 Séaule (Verweilzeit (D)) weist das Siliziumdioxidpulver insbesondere die in Tabelle 8

gezeigten 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) ] 10
Siliziumdioxidpulver
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

E. 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
Membranpumpe gefordert und dabei mit Druck beaufschlagt und durch eine Diise in Tropfchen
iiberfithrt. Diese werden in einem Sprithturm getrocknet und sammeln sich an dessen Boden. Die
Verfahrensparameter sind in Tabelle 9 angegeben, die Eigenschaften der erhaltenen Granulate in Tabelle

10. Experimentaldaten 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.l. verfahren. Zusétzlich wird eine Siliziumkomponente in die

Suspension eindispergiert. Experimentaldaten zu diesem Beispiel sind mit E3-1 gekennzeichnet.
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Tabelle 9
Beispiel E1-1 E1-2 E1-3 E1-4 | E1-5 E2-1 | E3-1 E3-2
Edukt = Produkt aus Al-1 A2-1 B1-1 C-1 C-2 Al-1 | Al-1 A2-1
Menge Edukt Kg 10 10 10 10 10 10 10 10
Kohlenstoffpulver - - - - - - -
Material C**
Max. Partikelgrofle 75
Menge pm
lg
Siliziumkomponente - - - - - - Siliziu | --
Stoff mpulv
er***
Korngrofle (d50) 8 um
Menge 1000
Kohlenstoffgehalt ppm
0.5
ppm
Summe der 5 ppm
Konzentrationen von
Ca, Co, Cr, Cuy, Fe, Ge,
Hf, K, Li, Mg, Mn,
Mo, Na, Nb, Ni, Ti, V,
W, Zn, Zr
Wasser Glte* VE VE VE VE VE VE VE VE
Liter 5,4 5,4 5,4 5,4 5,4 5,4 5,4 5,4
Dispersion
Feststoffgehalt Gew.% | 65 65 65 65 65 65 65 65
Dise
Durchmesser mm 2,2 2,2 2,2 2,2 2,2 2,2 2,2 2,2
Temperatur °C 25 25 25 25 25 25 25 25
Druck Bar 16 16 16 16 16 16 16 16
Einbauhdhe m 6,5 6,5 6,5 6,5 6,5 6,5 6,5 6,5
Spriihturm
Hohe m 18,20 | 18,20 | 18,20 18,20 | 18,20 18,20 | 18,20 | 18,20
Innendurchmesser m 6,30 6,30 6,30 6,30 6,30 6,30 6,30 6,30
T (Zugefiihrtes Gas) °C 380 380 380 380 380 380 380 380
T (Abluft) °C 110 110 110 110 110 110 110 110
Luftstrom m’/h 6500 6500 6500 6500 | 6500 6500 | 6500 6500
Einbauhohe = Abstand zwischen Diise und tiefstem Punkt des Sprithturminneren in Richtung des
Schwerkraftverktors.

*  VE = vollentsalzt, Leitwert < 0,1 uS;

*% C006011: Graphitpulver, max. TeilchengroBe: 75 pm, hochrein (erhéltlich bei Goodfellow GmbH,
Bad Nauheim (Deutschland);

*#% erhaltlich bei der Wacker Chemie AG (Miinchen, Deutschland).
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Tabelle 10

Beispiel E1-1 E1-2 E1-3 E1-4 E1-5 E2-1 E3-1 E3-2
BET m¥g |30 33 49 49 47 28 31 35
e L B A A X X S U L X1
Stamptdie el |07 lor Joxs oo fon loi lor |

mittlere PartikelgroBe | um 255 255 255 255 255 255 255 255

PartikelgroBenverteilun | 110|110 110|110 |10 [110 110|110

¢ D10

g%‘;ﬁelgmﬁeﬂvmeﬂm um (222 (222 222|222 [222 [222 |22 |22

g%‘;ﬁelgmﬁeﬂvmeﬂm wm (390 [390  [390  [390  [390  [390 390  |390

SPHTS Dim- | 0,64- | 0,64 0,64 |0,64 0,64 |0,64 |0,64 |0,64-
los 098 |098 098 098 |098 |098 [098 [098

Aspekiverhdltnis B/L | Dim- | 0,64- | 0,64- 0,64 |0,64- 0,64~ [0,64- |0,64 | 0,64-

(Breite zu Liinge) los 094 |094 094 |094 094 094 094 094

C-Gehalt ppm <4 |39 <4 |<4 |32 100 |<4 |39

Cl-Gehalt ppm |<60 |<60 |280  |<60  |<60  |<60  |<60  |<60

Al-Gehalt ppb |20 20 20 20 20 20 20 20

Summe der

Konzentrationen von

Ca, Co, Cr, Cuy, Fe, Ge,

HE K LL Mo Mn |[PPD | <700 | <700 <1300 <1300 |<1300 |<700 | <700 | <700

Mo, Na, Nb, Ni, Ti, V,

W, Zn, Zr

Restfeuchte Gew.- | _ 3 <3 <3 <3 <3 <3 <3 <3

%

Erdalkalimetallgehalt | ppb 538 487 550 550 342 538 538 487

Porenvolumen ml/g 0,33 0,33 0,45 0,45 0,45 0,33 0,33 0,33

Schiittwinkel ° 26 26 26 26 26 26 26 26

Die Granulate sind allesamt offenporig, zeigen eine gleichméBige und kugelférmige Gestalt (alles

mikroskopische Untersuchung). Sie neigen nicht zum Verbacken oder Verkleben.

F. Reinigen von Silizinmdioxidgranulat
Siliziumdioxidgranulat wird in einem Drehrohrofen zunédchst gegebenenfalls bei einer Temperatur T1 mit
Sauerstoff oder Stickstoff (siche Tabelle 11) behandelt. AnschlieBend wird das Siliziumdioxidgranulat im
Gleichstrom 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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Wirmebehandlung von Siliziumdioxidgranulat

Siliziumdioxidgranulat wird in einer dem Schmelzofen vorgeschalteten und mit dieser iiber eine weitere
Zwischenkammer stoffleitend verbundenen Vorkammer in Gestalt eines Drehrohrofens einer
Temperaturbehandlung unterzogen. Der Drehrohrofen ist durch ein in Forderrichtung ansteigendes
Temperaturprofil gekennzeichnet. Erhalten wurde ein weiter behandeltes Siliziumdioxidgranulat. In Beispiel
G-4-2 wurde auf eine Wiérmebehandlung beim Mischen im Drehrohrofen verzichtet. Die
Verfahrensparameter sind in Tabelle 13 angegeben, die Eigenschaften der erhaltenen behandelten Granulate

in Tabelle 14.

-116-



PCT/EP2016/081462

WO 2017/103131

*(q pun (e UOA UOTJBUIqUIOY] JOUID PO UIYIATLL A\ JOP SNE SIYOIJAI(] SAP SUNSION 1P UAYOUIH (q PO NS IPUIMISISSUONLIOY TP UdYOYLT (8 YoInp UdPIOM JYOIALd

SAZJeSYOIMN(T SO SUNUOYIH duld uuey [a1dsiog wnyz ‘uaprom jssedogue puaydardsiud SudjomjoIyaI([ Sap SUNSION JIP JOPO/pPun JAYSIPUIMYOISIFSUOTIRI0Y JIP UULP PUnl PIM

UAS0MAT WONSUISSEJA] SPUSJANSIE UIJOL[ON[IL(] WP SNE L3P PUIFNE] qILNE] W SSEP J2IN3Paq Se(] "HYBMIT dGOIS[3Y S eSO 1P APIMM USJQIYOIYDI(] UIP 193¢

(D7) Myeradwumney =13y

{(pueUosINA( ‘udayoun AW JAYOBAN JIP 13q YOI [BYID <UL 0w = O[[RIOWPUWAL] dWWNG I S 1[BUASTTOISUIUOY ‘M Q=05(T 2¢gOISUIO
PUB[ISINA( “UYIUNA]) DY AWAYD) INdeA 1op 1q yoip[ey fwdd ¢+ ‘wddg = opjejowrpuar] S ‘wdd ¢ > [eyagyjoisua[yoy] ‘w §=09(] AYQISUIOY s 4

. . . . . . . . . JUIes93
90 90 90 90 90 90 90 90 90 U/ WIN woxnsser) Ziesyoung
wo wo wo wo wo wo wo wo uo
ISUA3a0) | NSudSorn) | NSud3or) | NSuddor) | [SudFar) | [Sudor) | [SudSorn) | nSudSar) | IIOAUOY
wr wr wr wr wr wr wr wr g
0 0 0 0 0 0 0 e Yoy SuMUOLISTUNWONS ‘Ser)
STRYASOunY
00¢ 00¢ 00¢ 00¢ 00¢ 00¢ 00¢ 00¢ 00¢ Do | (uRjormyoryaI(] ssesny) gL
Ld Ld Ld Ld Ld Ld Ld Ld Ld Do (U9JOIOIYAL(T SSe[UTH) 1L
0€¢ 0€¢ 0€¢ 0€¢ 0€¢ 0€¢ 0€¢ 0€¢ 0€ |  uuyn | HYSIPULMIOSIFSUONLIOY
S S S S S S S S 8 /8y zyesyoImg
01 01 01 01 01 01 01 01 01 u JISSIULd.MPUatU]
Hepu2 00¢ 00¢ 00¢ 00¢ 00¢ 00¢ 00¢ 00¢ 00¢ u ague
{ TJOTOTPI
%10 %100 SSuol
wecdOAL | e TRATD -- -- -- -- -- --
ndwnizpg | dumgzrs - NS
WNUSUOdWONWNIZI[TS
I-14 I-14 (%! 1-€4 1-24 S-1d y-1d €14 14 I-14 Stie 1NpoId = PNpy
D I-+D €D 1-€D 1-2D S-1D y-1D €10 1D I-1D Prdsiog
€1 9IPqeL

117



PCT/EP2016/081462

WO 2017/103131

‘Jne (g-¢4 9STOMSIUNYIIZAq [-¢,]) JOABP NZ YOII[SId A W J[RYIS[[BIOWI[L[ePIH ULWSULLIDA YOI UAUID SUN[PURYIY ISP AF[OJUL UISIOM 7-¢0) Pun [-€0)

9C 9¢ 9¢ 9¢ 9¢ 9C 9C 9C 9¢ 9¢ o [OYUIANNYDS
CT1 CT1 €€ 9¢T 43 ov| SII 6 S¢S SI1| qdd JeyaS[[eletI e [epr]
IZUZ ‘M A LLIN
00Z>| 00T>| 00Z>| 00C>| 00T>| 00T>| 00T>| 00C>| 00T> 00Z>| 9qdd| ‘QN “eN ‘O ‘U ‘SN VT Y TH 9D ‘94 1D
‘ID) ‘0D ‘8D UOA UJUONBIUIZUOY IOP dwwng
0T 0T 0T 0T 0T 0T 0z 0z 0z 0z| qdd YYDV

00T 00Z| 00z| 00Z| oOF 00T
00Z-00T| -00T 09> 09>| -00T| -00T| -00T| -00E€| -001 00Z-00T | wdd JeYRD-1D
v > v > v > v > v>| v> v > v > v > v>| wdd 1eYdD-)
00001> 00S 001 00S| 00T| 00T| 00T| 001 001 00s| wdd (SIONANSNY) 1BYITIISSL A\
v (4 1C (4 (4 LE w 8¢ €C ¢¢| S/,m 19
PO VD | €9 19| 19| 19| ID| €I1D| 1D I-19 pidsiog

118

P1 dMPqe.L



10

15

20

WO 2017/103131 PCT/EP2016/081462

H. Schmelzen von Granulat zu Quarzglas

Siliziumdioxidgranulat gemiB Zeile 2 von Tabelle 15 wird zur Herstellung eines Quarzglasrohres in einem
Vertikal-Tiegelziehverfahren eingesetzt. Der Aufbau des stehenden Ofens fiir Beispiel HS-1 beinhaltend einen
stehenden Schmelztiegel ist in Figur 7 schematisch gezeigt, fiir alle anderen Beispiele mit einem héngenden
Schmelztiegel steht Figur 6 als schematische Abbildung. Das Siliziumdioxidgranulat wird iber die
Feststoffzufiihrung 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 (ggf. mit
einem Dorn) entnommen und als Rohrstrang vertikal nach unten abgezogen. Aufgrund des Eigengewichts und
der Viskositit der Glasschmelze tiber der Diise und der durch die Diise vorgegebenen Lochgrofie ergibt sich der
Durchsatz der Anlage. Durch Variieren der zugefishrten Menge Siliziumdioxidgranulats und der Temperatur kann
der Durchsatz auf die gewiinschte Grofle eingestellt werden. Die Verfahrensparameter sind in Tabelle 15 und
Tabelle 17 und gegebenenfalls Tabelle 19 angegeben, die Eigenschaften der gebildeten Quarzglaskorper in
Tabelle 16 und Tabelle 18.

In Beispiel H7-1 ist in dem Schmelztiegel ein Gasverteilerring angeordnet, mit dem das Spiilgas nahe der
Oberfliche der Glasschmelze zugefiihrt wird. Exemplarisch zeigt eine solche Anordnung die Figur 8.

In Beispiel H8-x wurde am Gasauslass der Taupunkt bestimmt. Das Messprinzip ist in Figur 12 gezeigt. Zwischen
dem Auslass des Schmelztiegels und der Messstelle des Taupunkts legt der Gasstrom eine Strecke von 100 cm

zuriick,
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Tabelle 19
Beispiel H-7-1 |H8-1 H8-2 H8-3 H8-4
Verteilerring (Gaseinlass im Schmelztiegel),
Hoéhe tber Glasschmelze -- -- -- --
cm |2
Lage Gasauslass In In In In In
Schmelz . | Schmelz | Schmelz | Schmelz
. Schmelzti | . . .
tiegelde coeldeckel tiegelde |tiegelde |tiegelde
ckel ckel ckel ckel
Taupunkt des Gasstroms
Vor Zufithren zum Schmelztiegel -0 -0 -0 -0 -0
Nach Abfiihren aus Schmelztiegel
-10 -30 -10 0 +10

I. Nachbearbeiten eines Quarzglaskorpers
Ein in Beispiel H1-1 erhaltener und bereits gezogener Quarzglaskorper (1000 kg, Oberfliche = 110 m?;
Durchmesser= 1,65 cm, Gesamtlidnge 2120m) wird zu Stlicken mit einer Linge 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)).

J. LAltsiure“ (HF-Bad nach Gebrauch)
Die in Beispiel 1 im Tauchbad vorliegende Flissigkeit (V= 2m’) wird nach dem Behandeln des
Quarzglaskorpers (I-1°) ohne Aufbereitung direkt bestimmt. Die fiir die vorgenannte Behandlung eingesetzte
Flissigkeit ist vor und nach dem Behandeln durch die in der Tabelle 20 genannten Eigenschaften

gekennzeichnet.
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Tabelle 20
Element Einheit Vor Behandlung | Nach  Behandlung
eines eines
Quarzglaskorpers Quarzglaskorpers
der Masse m=
1000kg wund der
Oberfliache von
110m’
Al ppm 0,04 0,8
Refrakdrmetall (W, Mo, | ppm 0 0,15
..)
Weitere Metalle gemédB | 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- | Gew.-% 4 6
Verbindungen
Dichte g/em’ 1,14 1,123

K. Haltbarkeit von Glasreaktoren

Es wurden Langzeitstudien der Haltbarkeit von Glasreaktoren unter Betriebsbedingungen durchgefiihrt.
Dazu wurden Glasreaktoren aus Material gemd HI-1, H1-5 und H2-1 hergestellt und nebeneinander
unter gleichen Bedingungen fiir das ALD-Verfahren (,atomic layer deposition®) an Siliziumwafern
eingesetzt. In Tabelle 21 ist die durchschnittliche Einsatzzeit der Reaktoren in Abhéngigkeit von dem

Quarzglas flir jeweils 7 Reaktoren gezeigt.

Tabelle 21

H1-1

H1-5

H2-1

Einsatzdauer bis zum

Bruch/Riss im Glasreaktor

22 Monate

36 Monate

34 Monate
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L. Temperaturwechselbestindigkeit

Es wurden Untersuchungen zur Temperaturwechselbestindigkeit durchgefiihrt. Zur Beurteilung wurde

der CTE, der thermische Expansionskoeffizient herangezogen. Die Werte sind in Tabelle 22 gezeigt.

Tabelle 22

H1-1 H2-1
CTE 6,4*10"/K 5,8%107/K
Bestimmung des CTE:

Die Bestimmung des CTE wird gemidll ASTM Test Methode E 289 (2016) unter Verwendung eines

Michelson-Interferometers. Der Wert wurde flir einen Temperaturbereich von 0 bis 300 °C ermittelt.
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Anspriiche

Ein Verfahren zum Herstellen eines Quarzglaskorpers beinhaltend die Verfahrensschritte:
1.) Bereitstellen eines Siliziumdioxidgranulats I, wobei das Bereitstellen folgende Schritte beinhaltet:
L Bereitstellen von pyrogen erzeugtem Siliziumdioxidpulver;
IL. Verarbeiten des Siliziumdioxidpulvers zu einem Siliziumdioxidgranulat I,
wobei das Siliziumdioxidgranulat I einen Kohlenstoffgehalt we;y in einem Bereich von 1 bis
200 ppm, bezogen auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats I, aufweist und
wobei das Siliziumdioxidgranulat I einen Gehalt an Erdalkalimetall wy), den Gehalt an
Erdalkalimetall bezogen auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats I, aufweist;
ii.)  Behandeln des Siliziumdioxidgranulats I mit einem Reaktanden bei einer Temperatur in einem
Bereich von 1000 bis 1300°C unter Erhalt eines Siliziumdioxidgranulats II,
wobei das Siliziumdioxidgranulat II einen Kohlenstoffgehalt wepy, und einen Gehalt an
Erdalkalimetall wy) aufweist, die Gehalte wepy und wye) jeweils bezogen auf das
Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats II;
wobei der Kohlenstoffgehalt we) kleiner ist als der Kohlenstoffgehalt weq),
wobei der Gehalt an Erdalkalimetall wy) kleiner ist als der Erdalkalimetallgehalt waqy;
iii.)  Bilden einer Glasschmelze aus dem Siliziumdioxidgranulat II; und

iv.)  Bilden eines Quarzglaskorpers aus mindestens einem Teil der Glasschmelze.

Das Verfahren nach Anspruch 1, wobei das Siliziumdioxidpulver eine BET-Oberfldche in einem Bereich

von 20 bis 60 m*/g, bevorzugt von 20 bis 50 m*/g aufweist.

Das Verfahren nach einem der Anspriche 1 oder 2, wobei der Kohlenstoffgehalt des

Siliziumdioxidgranulats I auf einem der folgenden Wege erzeugt wurde:

1] durch ¢inen Unterschuss an Sauerstoff bei der Herstellung des pyrogenen Siliziumdioxidpulvers;
2] durch Zugabe von Kohlenstoff zu der Aufschldmmung vor dem Granulieren;

3] durch Zugabe von Kohlenstoff nach dem Granulieren,

4] durch Zugabe von Kohlenstoff beim Granulieren.

Das Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei der Reaktand ausgewdhlt ist aus der
Gruppe bestehend aus HCL, Cl,, F,, O,, O, Hy, C,F4, C,Fg, HC1O, oder ¢iner Kombination aus zwei oder

mehr davon.

Das Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die mindestens zwei Teilchen des

Siliziumdioxidgranulats I zue¢inander eine Relativbewegung ausfithren.
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Das Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei die Schmelzenergie iiber eine feste

Oberflache auf das Siliziumdioxidgranulat I Gibertragen wird.

Das Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei das Siliziumdioxidpulver herstellbar ist
aus einem Element ausgewdhlt aus der Gruppe bestehend aus Siloxanen, Siliziumalkoxiden und

Siliziumhalogeniden.

Das Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, wobei das Siliziumdioxidpulver mindestens eines der

folgenden Merkmale aufweist

a. eine BET-Oberfliche in einem Bereich von 20 bis 60 m%/g;

b. eine Schiittdichte in einem Bereich von 0,01 bis 0,3 g/cm’;

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 5 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 Gew.-%;

J- eine PartikelgroBenverteilung 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 bezogen sind.

Das Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, wobei Schritt II. folgende Verfahrensschritte

beinhaltet:

II.1  Bereitstellen einer Flussigkeit;

II.2  Mischen des pyrogen erzeugten Siliziumdioxidpulvers mit der Flissigkeit unter Erhalt einer
Aufschlammung;

1.3 Spriihtrocknen der Aufschldmmung.

Das Verfahren nach Anspruch 9, wobei das Spriihtrocknen in Schritt 1.3 durch das Sprithen der
Aufschlimmung aus Schritt I11.2 durch ¢ine Diise in einen Sprithturm erfolgt und durch mindestens eines

der folgenden Merkmale gekennzeichnet ist:

a] Sprithgranulieren in einem Sprithturm;

b] Vorliegen ¢ines Drucks der Aufschlimmung an der Dlise von nicht mehr als 40 bar;

c] eine Temperatur der Tropfchen beim Eintritt in den Sprithturm in einem Bereich von 10 bis 50°C;

d] eine Temperatur an der dem Sprithturm zugewandten Seite der Diise in einem Bereich von 100 bis
450°C;
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e]

g]

h]

]

k]

1]

m]

n]
0]

pl

ql

einen Durchsatz an Aufschlimmung durch die Dise in einem Bereich von 0,05 bis 1 m3/h;

einen Feststoffgehalt der Aufschlimmung von mindestens 40 Gew.-%, bezogen auf das
Gesamtgewicht der Aufschldmmung;

einen Gaszustrom in den Sprihturm in einem Bereich von 10 bis 100 kg/min;

eine Temperatur des Gasstroms beim Eintritt in den Sprihturm in einem Bereich von 100 bis
450°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
Kombination von zwei oder mehr davon;

eine Restfeuchte des Granulats bei Entnahme aus dem Sprihturm von weniger als 5 Gew.-%,
bezogen auf das Gesamtgewicht des bei der Sprihtrocknung entstehenden Siliziumdioxidgranulats;
mindestens 50 Gew.-% des Sprihgranulats, bezogen auf das Gesamtgewicht des bei der
Sprithtrocknung entstehenden Siliziumdioxidgranulats, vollzieht eine Flugzeit in einem Bereich von
1 bis 100 s;

mindestens 50 Gew.-% des Sprihgranulats, bezogen auf das Gesamtgewicht des bei der
Sprithtrocknung entstehenden Siliziumdioxidgranulats, legt eine Flugstrecke von mehr als 20 m
zurick;

der Sprihturm weist eine zylindrische Geometrie auf;

eine Hohe des Sprithturms von mehr als 10 m;

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

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

der Austritt der Tropfchen der Aufschlammung aus der Dise erfolgt in einem Winkel von 30 bis 60
Grad entgegen der Lotrichtung.

Das Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, beinhaltend folgenden Verfahrensschritt:

v.) Bilden eines Hohlkérpers mit mindestens einer Offnung aus dem Quarzglaskorper.

Ein Verfahren zum Herstellen eines Siliziumdioxidgranulats II, beinhaltend folgende Verfahrensschritte:

1)

2)

Bereitstellen eines Siliziumdioxidgranulats I,

wobei das Siliziumdioxidgranulat I aus pyrogen erzeugtem Siliziumdioxidpulver hergestellt wurde;

wobei das Siliziumdioxidgranulat I einen Kohlenstoffgehalt we in einem Bereich von 1 bis 200
ppm, bezogen auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats I, aufweist und

wobei das Siliziumdioxidgranulat I einen Gehalt an Erdalkalimetall wyy, den Gehalt an
Erdalkalimetall bezogen auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats I, aufweist;

Behandeln des Siliziumdioxidgranulats I mit einem Reaktanden bei einer Temperatur in einem

Bereich von 1000 bis 1300°C unter Erhalt eines Siliziumdioxidgranulats II,
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wobei das Siliziumdioxidgranulat II einen Kohlenstoffgehalt wepy, und einen Gehalt an
Erdalkalimetall wy) aufweist, die Gehalte wepy und wye) jeweils bezogen auf das
Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats II;

wobei der Kohlenstoffgehalt we) kleiner ist als der Kohlenstoffgehalt weq),

wobei der Gehalt an Erdalkalimetall wy) kleiner ist als der Erdalkalimetallgehalt way;

Ein Siliziumdioxidgranulat II erhéltlich nach Anspruch 12.

Das Siliziumdioxidgranulat II gemdB Anspruch 13, wobei das Siliziumdioxidgranulat II einen

Kohlenstoffgehalt von weniger als 5 ppm aufweist, wobei die ppm bezogen sind auf das Gesamtgewicht

des Siliziumdioxidgranulat II.

Das Siliziumdioxidgranulat II gemédf einem der Anspriiche 13 bis 14, mindestens aufweisend eines der

folgenden Merkmale:

(A) einen Chlorgehalt von weniger als 500 ppm;

(B)  einen Aluminiumgehalt von weniger als 200 ppb;

(C)  einen Metallgehalt von Metallen, die von Aluminium verschieden sind, von weniger als 300 ppb;

(D)  eine BET-Oberfliche in einem Bereich von 20 bis 40 m%/g;

(E)  cine Porenvolumen in ¢inem Bereich von 0,1 bis 2,5 m?/ g,

(F)  eine Restfeuchte von weniger als 1 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht des
Siliziumdioxidpartikels;

(G) cine Schiittdichte in einem Bereich von 0,7 bis 1,2 g/ cm3;

(H)  eine Stampfdichte in einem Bereich von 0,7 bis 1,1 g/cm’;

) eine PartikelgroBenverteilung Dy in einem Bereich von 50 bis 150 pm

) eine PartikelgroBenverteilung Dsg in ¢inem Bereich von 150 bis 250 pm;

(K) eine PartikelgroBenverteilung Dgg in einem Bereich von 250 bis 450 pum,

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

IL.

Ein Quarzglaskorper erhiltlich nach einem Verfahren geméf einem der Anspriiche 1 bis 11.

Der Quarzglaskdrper nach Anspruch 16, mindestens aufweisend eines der folgenden Merkmale:

Al
B]
C]
D]
E]

einen OH-Gehalt von weniger als 500 ppm; und
einen Chlorgehalt von weniger als 60 ppm; und
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 300 ppb;
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F] eine Viskositdt (p=1013 hPa) in einem Bereich von log;o (n (1250°C) / dPas) = 11,4 bis log;o (y
(1250°C) / dPas) = 12,9, oder log;o (1 (1300°C) / dPas) = 11,1 bis log;o (n (1300°C) / dPas) = 12,2,
oder log;o (1 (1350°C) / dPas) = 10,5 bis loge (1 (1350°C) / dPas) = 11,5;

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

des Quarzglaskorpers;

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

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

1] eine Brechzahlhomogenitit von weniger als 10

K] eine zylindrische Form;
L] einen Wolframgehalt von weniger als 1000 ppb;
M]  einen Molybdéngehalt von weniger als 1000 ppb;

wobei die ppb und ppm jeweils auf das Gesamtgewicht des Quarzglaskoérpers 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
Anspruch 11; oder
A2/ eines Quarzglaskorpers gemél einem der Anspriiche 16 oder 17, wobei der Quarzglaskdrper
zuniichst zu einem Hohlkorper mit mindestens einer Offnung verarbeitet wird;
B/ Einbringen eines oder mehrerer Kernstibe in den Quarzglaskérper durch die mindestens eine
Offnung unter Erhalt eines Vorldufers;
C/ Zichen des Vorldufers aus Schritt B/ in der Wéarme unter Erhalt des Lichtleiters mit einem oder

mehreren Kernen und einer Hille M1.

Ein Verfahren zum Herstellen eines Leuchtmittels beinhaltend folgende Schritte:
1) Bereitstellen
(-1) eines Hohlkorpers erhiltlich nach einem Verfahren geméfB Anspruch 11; oder
(1-2)  eines Quarzglaskdrpers gemdl einem der Anspriiche 16 oder 17, wobei der
Quarzglaskorper zunédchst zu einem Hohlkorper verarbeitet wird;
(i)  gegebenenfalls Bestiicken des Hohlkorpers mit Elektroden;

(ii1)  Fullen des Hohlkdrpers mit einem Gas.
Ein Verfahren zum Herstellen eines Formkorpers beinhaltend folgende Schritte

(1)  Bereitstellen eines Quarzglaskorpers gemédf einem der Anspriiche 16 oder 17;

(2)  Formen des Formkorpers aus dem Quarzglaskdrper.
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21.  Eine Verwendung von Kohlenstoff zum Verringern des Erdalkalimetallgehalts von Siliziumdioxidgranulat

22. Eine Verwendung eines Siliziumdioxidgranulats zur Herstellung von Quarzglas und von Produkten
ausgewihlt aus der Gruppe bestehend aus einem Lichtleiter, einem Leuchtmitte]l und einem Formkorper,
wobei das Siliziumdioxidgranulat einen Kohlenstoffgehalt von weniger als 5 ppm aufweist, wobei die ppm

bezogen sind auf das Gesamtgewicht des Siliziumdioxidgranulats.
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"L" document which may throw doubts on priority claim(s) or which is
cited to establish the publication date of another citation or other
special reason (as specified)

"O" document referring to an oral disclosure, use, exhibition or other
means

"P" document published prior to the international filing date but later than
the priority date claimed

"T" later document published after the international filing date or priority
date and not in conflict with the application but cited to understand
the principle or theory underlying the invention

"X" document of particular relevance; the claimed invention cannot be
considered novel or cannot be considered to involve an inventive
step when the document is taken alone

"Y" document of particular relevance; the claimed invention cannot be
considered to involve an inventive step when the document is
combined with one or more other such documents, such combination
being obvious to a person skilled in the art

"&" document member of the same patent family

Date of the actual completion of the international search

19 May 2017

Date of mailing of the international search report

29/05/2017

Name and mailing address of the ISA/

European Patent Office, P.B. 5818 Patentlaan 2
NL - 2280 HV Rijswijk

Tel. (+31-70) 340-2040,

Fax: (+31-70) 340-3016

Authorized officer

Creux, Sophie
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International application No

PCT/EP2016/081462

C(Continuation). DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT

Category™

Citation of document, with indication, where appropriate, of the relevant passages

Relevant to claim No.

X
A

DE 10 2011 121153 B3 (HERAEUS QUARZGLAS
[DE]) 21 March 2013 (2013-03-21)
paragraphs [0015] - [17.47]; examples;
table 1

JP 2001 048571 A (SUMITOMO METAL IND)
20 February 2001 (2001-02-20)

abstract; examples

EP 0 711 736 Al (TOSOH CORP [JP]; NIPPON
SILICA GLASS [JP])

15 May 1996 (1996-05-15)

page 5, lines 57-58; examples 1-4; table 1
US 20047118155 A1 (BROWN JOHN T [US] ET
AL) 24 June 2004 (2004-06-24)

paragraph [0033]; claim 3

US 2009/208760 Al (KUWAHARA MADOKA [JP] ET
AL) 20 August 2009 (2009-08-20)
paragraphs [0059], [0089], [0117],
[0118]; claim 3; examples 1-3

US 4 650 511 A (KOYA KAZUO [JP] ET AL)

17 March 1987 (1987-03-17)

column 5, lines 1,2; examples 1,4

US 6 136 736 A (RAJARAM MOHAN [US] ET AL)
24 October 2000 (2000-10-24)

column 6, lines 21-47; examples 1-2; table
1

US 20067055300 Al (JANOS ALAN [US] ET AL)
16 March 2006 (2006-03-16)

paragraphs [0020] - [0029], [0034],
[0035], [0037]; table 1

US 2006/183623 Al (IKUTA YOSHIAKI [JP] ET
AL) 17 August 2006 (2006-08-17)
paragraphs [0029], [0044]; claims 1,5;
examples; table 2

EP 2 070 883 Al (TOSOH CORP [JP]; TOSOH
SGM CORP [JP]) 17 June 2009 (2009-06-17)
paragraphs [0046], [0047]; claims 1,3;
examples 1,2; tables 1-3

EP 0 385 753 A2 (SHINETSU CHEMICAL CO
[JP]) 5 September 1990 (1990-09-05)

page 4, line 45 - page 5, line 8; claims
1,2,9,10

16,17,20

1-15,21,
22

16-18,20

1-15,21,
22

16,17

16,17

16-18

16,17,
19,20

16,17,19

16,17,19

16,17,20

16,17,20

16,17
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Box Neo. I Observations where certain claims were found unsearchable (Continuation of item 2 of first sheet)

This international search report has not been established in respect of certain claims under Article 17(2)(a) for the following reasons:

1. D Claims Nos.:

because they relate to subject matter not required to be searched by this Authority, namely:

2. lj Claims Nos.:

because they relate to parts of the international application that do not comply with the prescribed requirements to such an
extent that no meaningful international search can be carried out, specifically:

3. [:I Claims Nos.:

because they are dependent claims and are not drafted in accordance with the second and third sentences of Rule 6.4(a).

Box No. Il Observations where unity of invention is lacking (Continuation of item 3 of first sheet)

This International Searching Authority found multiple inventions in this international application, as follows:

see additional sheet

L. As all required additional search fees were timely paid by the applicant, this international search report covers all searchable
claims.

O

As all searchable claims could be searched without effort justifving additional fees, this Authority did not invite payment of
additional fees.

3. D As only some of the required additional search fees were timely paid by the applicant, this international search report covers
only those claims for which tees were paid, specifically claims Nos.:

4. EI No required additional search fees were timely paid by the applicant. Consequently, this international search report is
restricted to the invention first mentioned in the claims; it is covered by claims Nos.:

Remark on Protest I:I The additional search fees were accompanied by the applicant’s protest and, where applicable, the
payment of a protest fee.
D The additional search fees were accompanied by the applicant’s protest but the applicable protest
fee was not paid within the time limit specified in the invitation.
No protest accompanied the payvment of additional search fees.

Form PCT/ISA/210 (continuation of first sheet (2)) (January 2015)
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The International Searching Authority has determined that this international application
contains multiple (groups of) inventions, as follows:

1. Claims 1-15, 21, 22

Method for producing silica granules I, involving the following method steps:

1) providing silica granules | that are made from pyrogenically produced silica powder, have
a carbon content of 1 to 200 ppm and contain alkaline earth metal,

2) treating the silica granules | with a reactant at a temperature of 1000 to 1300°C so as to
obtain silica granules Il which have a lower carbon content and a lower alkaline earth metal
content than the silica granules I.

Silica granules produced; method for manufacturing a silica glass body using said silica
granules.

2. Claims 16-20

Silica glass body having a low carbon content and alkaline earth metal content, and method
for manufacturing lighting means, light guides and shaped articles using said silica glass
body.

Form PCT/ISA/210 (extra sheet) (January 20135)
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Information on patent family members

International application No

PCT/EP2016/081462
Patent document Publication Patent family Publication
cited in search report date member(s) date
EP 1148035 A2 24-10-2001 DE 10019693 Al 31-10-2001
EP 1148035 A2 24-10-2001
JP 2001354438 A 25-12-2001
TW 1252843 B 11-04-2006
US 2002134108 Al 26-09-2002
EP 1088789 A2 04-04-2001 EP 1088789 A2 04-04-2001
us 6849242 Bl 01-02-2005
JP H0532429 A 09-02-1993 JP 2925797 B2 28-07-1999
JP H0532429 A 09-02-1993
DE 102011121153 B3 21-03-2013 CN 103987670 A 13-08-2014
DE 102011121153 B3 21-03-2013
EP 2791070 Al 22-10-2014
JP 6058693 B2 11-01-2017
JP 2015505809 A 26-02-2015
KR 20140095560 A 01-08-2014
US 2014349830 Al 27-11-2014
WO 2013087678 Al 20-06-2013
JP 2001048571 A 20-02-2001  NONE
EP 0711736 Al 15-05-1996  DE 69521185 D1 12-07-2001
DE 69521185 T2 25-10-2001
EP 0711736 Al 15-05-1996
JP 3751326 B2 01-03-2006
JP HO8119664 A 14-05-1996
us 5665133 A 09-09-1997
US 2004118155 Al 24-06-2004 DE 10359951 Al 08-07-2004
JP 2004203736 A 22-07-2004
US 2004118155 Al 24-06-2004
US 2009208760 Al 20-08-2009 US 2009208760 Al 20-08-2009
WO 2009096557 Al 06-08-2009
US 4650511 A 17-03-1987  JP HO138063 B2 10-08-1989
JP 560260434 A 23-12-1985
us 4650511 A 17-03-1987
US 6136736 A 24-10-2000  NONE
US 2006055300 Al 16-03-2006  CN 101053060 A 10-10-2007
EP 1789991 A2 30-05-2007
JP 4974007 B2 11-07-2012
JP 2008512845 A 24-04-2008
KR 20070057923 A 07-06-2007
TW 1387994 B 01-03-2013
US 2006055300 Al 16-03-2006
WO 2006031650 A2 23-03-2006
US 2006183623 Al 17-08-2006  EP 1695375 A2 30-08-2006
JP 4470479 B2 02-06-2010
JP 2005179088 A 07-07-2005
US 2006183623 Al 17-08-2006
WO 2005059972 A2 30-06-2005
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Information on patent family members

International application No

PCT/EP2016/081462
Patent document Publication Patent family Publication
cited in search report date member(s) date
EP 2070883 Al 17-06-2009  CN 101511744 A 19-08-2009
EP 2070883 Al 17-06-2009
JP 5529369 B2 25-06-2014
JP 5825722 B2 02-12-2015
JP 2008208017 A 11-09-2008
JP 2014005204 A 16-01-2014
KR 20090057237 A 04-06-2009
TW 200831421 A 01-08-2008
US 2010041538 Al 18-02-2010
WO 2008032698 Al 20-03-2008
EP 0385753 A2 05-09-1990 EP 0385753 A2 05-09-1990
us 5141786 A 25-08-1992
us 5302556 A 12-04-1994
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Internationales Aktenzeichen

PCT/EP2016/081462

A. KLASSIFIZIERUNG DES ANMELDUNGSGEGENSTANDE!

INV. CO3B20/00 C03C3/06
ADD. CO03B19/10 CO3B17/04

S
CO3B37/012 C03C1/02

Nach der Internationalen Patentklassifikation (IPC) oder nach der nationalen Klassifikation und der IPC

B. RECHERCHIERTE GEBIETE

Recherchierter Mindestprufstoff (Klassifikationssystem und Klassifikationssymbole )

Co3B ColB CO3C

Recherchierte, aber nicht zum Mindestprifstoff gehérende Veréffentlichungen, soweit diese unter die recherchierten Gebiete fallen

Waéhrend der internationalen Recherche konsultierte elektronische Datenbank (Name der Datenbank und evtl. verwendete Suchbegriffe)

EPO-Internal, WPI Data

C. ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN

Kategorie* | Bezeichnung der Veréffentlichung, soweit erforderlich unter Angabe der in Betracht kommenden Teile Betr. Anspruch Nr.

X EP 1 148 035 A2 (HERAEUS QUARZGLAS [DE]) 1

24. Oktober 2001 (2001-10-24) 4
A Absatze [0033], [0049], [0056], [0058], 3
[0059], [0063], [0068]; Anspruch 1;
Abbildung 1

’2’
-17,22

X EP 1 088 789 A2 (HERAEUS QUARZGLAS [DE])
4. April 2001 (2001-04-04)
Absdatze [0019], [0020],
Anspriiche 1-3; Beispiel 1
X JP HO5 32429 A (FURUKAWA ELECTRIC CO LTD)
9. Februar 1993 (1993-02-09)

A Beispiele

1,4-17,
20,22

[0024], [0040];

16,17,20

1-15,21,
22

Weitere Verdffentlichungen sind der Fortsetzung von Feld C zu entnehmen Siehe Anhang Patentfamilie

* Besondere Kategorien von angegebenen Veréffentlichungen

"A" Veréffentlichung, die den allgemeinen Stand der Technik definiert,
aber nicht als besonders bedeutsam anzusehen ist

"E" fruhere Anmeldung oder Patent, die bzw. das jedoch erst am oder nach
dem internationalen Anmeldedatum veréffentlicht worden ist

scheinen zu lassen, oder durch die das Veréffentlichungsdatum einer

soll oder die aus einem anderen besonderen Grund angegeben ist (wie
ausgefuhrt)
"O" Veréffentlichung, die sich auf eine miindliche Offenbarung,
eine Benutzung, eine Ausstellung oder andere MaBnahmen bezieht
"P" Veréffentlichung, die vor dem internationalen Anmeldedatum, aber nach
dem beanspruchten Prioritatsdatum veréffentlicht worden ist

"L" Veréffentlichung, die geeignet ist, einen Prioritatsanspruch zweifelhaft er-

anderen im Recherchenbericht genannten Veréffentlichung belegt werden e

"T" Spétere Veroffentlichung, die nach dem internationalen Anmeldedatum
oder dem Prioritatsdatum verdffentlicht worden ist und mit der
Anmeldung nicht kollidiert, sondern nur zum Verstéandnis des der
Erfindung zugrundeliegenden Prinzips oder der ihr zugrundeliegenden
Theorie angegeben ist

"X" Veréffentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung
kann allein aufgrund dieser Veroéffentlichung nicht als neu oder auf
erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet werden

Veroffentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung
kann nicht als auf erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet
werden, wenn die Veréffentlichung mit einer oder mehreren
Veroffentlichungen dieser Kategorie in Verbindung gebracht wird und
diese Verbindung flur einen Fachmann naheliegend ist

"&" Veréffentlichung, die Mitglied derselben Patentfamilie ist

Datum des Abschlusses der internationalen Recherche

19. Mai 2017

Absendedatum des internationalen Recherchenberichts

29/05/2017

Name und Postanschrift der Internationalen Recherchenbehérde

Europaisches Patentamt, P.B. 5818 Patentlaan 2
NL - 2280 HV Rijswijk

Tel. (+31-70) 340-2040,

Fax: (+31-70) 340-3016

Bevoliméchtigter Bediensteter

Creux, Sophie
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Internationales Aktenzeichen

PCT/EP2016/081462

C. (Fortsetzung) ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN

Kategorie* | Bezeichnung der Veréffentlichung, soweit erforderlich unter Angabe der in Betracht kommenden Teile Betr. Anspruch Nr.

X DE 10 2011 121153 B3 (HERAEUS QUARZGLAS 16,17,20
[DE]) 21. Marz 2013 (2013-03-21)

A Absdtze [0015] - [17.47]; Beispiele; 1-15,21,
Tabelle 1 22

X JP 2001 048571 A (SUMITOMO METAL IND) 16-18,20
20. Februar 2001 (2001-02-20)

A Zusammenfassung; Beispiele 1-15,21,

22

X EP 0 711 736 Al (TOSOH CORP [JP]; NIPPON 16,17
SILICA GLASS [JP])
15. Mai 1996 (1996-05-15)
Seite 5, Zeilen 57-58; Beispiele 1-4;
Tabelle 1

X US 2004/118155 A1 (BROWN JOHN T [US] ET 16,17
AL) 24. Juni 2004 (2004-06-24)
Absatz [0033]; Anspruch 3

X US 2009/208760 Al (KUWAHARA MADOKA [JP] ET 16-18
AL) 20. August 2009 (2009-08-20)
Absédtze [0059], [0089], [0117], [0118];
Anspruch 3; Beispiele 1-3

X US 4 650 511 A (KOYA KAZUO [JP] ET AL) 16,17,
17. Marz 1987 (1987-03-17) 19,20
Spalte 5, Zeilen 1,2; Beispiele 1,4

X US 6 136 736 A (RAJARAM MOHAN [US] ET AL) 16,17,19
24. Oktober 2000 (2000-10-24)
Spalte 6, Zeilen 21-47; Beispiele 1-2;
Tabelle 1

X US 2006/055300 Al (JANOS ALAN [US] ET AL) 16,17,19
16. Marz 2006 (2006-03-16)
Absdtze [0020] - [0029], [0034], [0035],
[0037]; Tabelle 1

X US 2006/183623 Al (IKUTA YOSHIAKI [JP] ET 16,17,20
AL) 17. August 2006 (2006-08-17)
Absédtze [0029], [0044]; Anspriiche 1,5;
Beispiele; Tabelle 2

X EP 2 070 883 Al (TOSOH CORP [JP]; TOSOH 16,17,20
SGM CORP [JP]) 17. Juni 2009 (2009-06-17)
Absédtze [0046], [0047]; Anspriiche 1,3;
Beispiele 1,2; Tabellen 1-3

X EP 0 385 753 A2 (SHINETSU CHEMICAL CO 16,17
[JP]) 5. September 1990 (1990-09-05)
Seite 4, Zeile 45 - Seite 5, Zeile 8;
Anspriiche 1,2,9,10
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Internationales Aktenzeichen
INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT PCT/EP2016/081462
Feld Nr.1l Bemerkungen zu den Anspriichen, die sich als nicht recherchierbar erwiesen haben (Fortsetzung von Punkt 2 auf Blatt 1)

GemaB Artikel 17(2)a) wurde aus folgenden Griinden fir bestimmte Anspriiche kein internationaler Recherchenbericht erstellt:

1. I:' Anspriche Nr.
weil sie sich auf Gegensténde beziehen, zu deren Recherche diese Behérde nicht verpflichtet ist, namlich

2. I:' Anspriche Nr.
weil sie sich auf Teile der internationalen Anmeldung beziehen, die den vorgeschriebenen Anforderungen so wenig entspre-
chen, dass eine sinnvolle internationale Recherche nicht durchgeflihrt werden kann, namlich

3. |:| Anspriche Nr.
weil es sich dabei um abhangige Ansprliche handelt, die nicht entsprechend Satz 2 und 3 der Regel 6.4 a) abgefasst sind.

Feld Nr. Il Bemerkungen bei mangelnder Einheitlichkeit der Erfindung (Fortsetzung von Punkt 3 auf Blatt 1)

Diese Internationale Recherchenbehérde hat festgestellt, dass diese internationale Anmeldung mehrere Erfindungen enthalt:

siehe Zusatzblatt

-

Da der Anmelder alle erforderlichen zusatzlichen Recherchengeblihren rechtzeitig entrichtet hat, erstreckt sich dieser
internationale Recherchenbericht auf alle recherchierbaren Anspriiche.

2 I:' Da fur alle recherchierbaren Anspriiche die Recherche ohne einen Arbeitsaufwand durchgefiihrt werden konnte, der
’ zusatzliche Recherchengebuhr gerechtfertigt héatte, hat die Behérde nicht zur Zahlung solcher Gebuihren aufgefordert.

3. I:' Da der Anmelder nur einige der erforderlichen zusatzlichen Recherchengebiihren rechtzeitig entrichtet hat, erstreckt sich
dieser internationale Recherchenbericht nur auf die Anspriiche, fur die Geblhren entrichtet worden sind, namlich auf die
Anspriche Nr.

4. |:| Der Anmelder hat die erforderlichen zusétzlichen Recherchengebuihren nicht rechtzeitig entrichtet. Dieser internationale
Recherchenbericht beschrankt sich daher auf die in den Anspriichen zuerst erwahnte Erfindung; diese ist in folgenden
Ansprichen erfasst:

Bemerkungen hinsichtlich Der Anmelder hat die zusétzlichen Recherchengeblhren unter Widerspruch entrichtet und die
eines Widerspruchs gegebenenfalls erforderliche Widerspruchsgebiihr gezahlt.

Die zuséatzlichen Recherchengebihren wurden vom Anmelder unter Widerspruch gezahlt,
jedoch wurde die entsprechende Widerspruchsgebuhr nicht innerhalb der in der
Aufforderung angegebenen Frist entrichtet.

m Die Zahlung der zuséatzlichen Recherchengebiihren erfolgte ohne Widerspruch.

Formblatt PCT/ISA/210 (Fortsetzung von Blatt 1 (2)) (April 2005)
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WEITERE ANGABEN PCTASA/ 210

Die internationale Recherchenbehdorde hat festgestellt, dass diese
internationale Anmeldung mehrere (Gruppen von) Erfindungen enthalt,
namlich:

1. Anspriiche: 1-15, 21, 22

Verfahren zum Herstellen eines Siliziumdioxidgranulats II,
beinhaltend folgende Verfahrensschritte:

1) Bereitstellen eines Siliziumdioxidgranulats I,

wobei das Siliziumdioxidgranulat I aus pyrogen erzeugtem
Siliziumdioxidpulver hergestellt wurde und einen
Kohlenstoffgehalt in einem Bereich von 1 bis 200 ppm
aufweist und wobei das Siliziumdioxidgranulat I einen Gehalt
an Erdalkalimetall aufweist;

2) Behandeln des Siliziumdioxidgranulats I mit einem
Reaktanden bei einer Temperatur in einem Bereich von 1000
bis 1300°C unter Erhalt eines Siliziumdioxidgranulats II,
wobei das Siliziumdioxidgranulat II einen kleineren
Kohlenstoffgehalt und einen kleineren Gehalt an
Erdalkalimetall als das Siliziumdioxidgranulat I aufweist.
Hergestelltes Siliziumdioxidgranulat; Verfahren zur
Herstellung eines Quarzglaskorpers mit diesem
Siliziumdioxidgranulat.

2. Anspriiche: 16-20

Quarzglaskorper mit geringem Gehalt an Kohlenstoff und
Erdalkalimetallen und Herstellungsverfahren fiir
Leuchtmittel, Lichtleiter und Formkorper mit diesem
Quarzglaskorper.
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Angaben zu Veroffentlichungen, die zur selben Patentfamilie gehéren

Internationales Aktenzeichen

PCT/EP2016/081462
Im Recherchenbericht Datum der Mitglied(er) der Datum der
angefihrtes Patentdokument Veroffentlichung Patentfamilie Veroffentlichung
EP 1148035 A2 24-10-2001 DE 10019693 Al 31-10-2001
EP 1148035 A2 24-10-2001
JP 2001354438 A 25-12-2001
TW 1252843 B 11-04-2006
US 2002134108 Al 26-09-2002
EP 1088789 A2 04-04-2001 EP 1088789 A2 04-04-2001
Us 6849242 Bl 01-02-2005
JP H0532429 A 09-02-1993 JP 2925797 B2 28-07-1999
JP H0532429 A 09-02-1993
DE 102011121153 B3 21-03-2013 CN 103987670 A 13-08-2014
DE 102011121153 B3 21-03-2013
EP 2791070 Al 22-10-2014
JP 6058693 B2 11-01-2017
JP 2015505809 A 26-02-2015
KR 20140095560 A 01-08-2014
US 2014349830 Al 27-11-2014
WO 2013087678 Al 20-06-2013
JP 2001048571 A 20-02-2001  KEINE
EP 0711736 Al 15-05-1996 DE 69521185 D1 12-07-2001
DE 69521185 T2 25-10-2001
EP 0711736 Al 15-05-1996
JP 3751326 B2 01-03-2006
JP H08119664 A 14-05-1996
Us 5665133 A 09-09-1997
US 2004118155 Al 24-06-2004 DE 10359951 Al 08-07-2004
JP 2004203736 A 22-07-2004
US 2004118155 Al 24-06-2004
US 2009208760 Al 20-08-2009 US 2009208760 Al 20-08-2009
WO 2009096557 Al 06-08-2009
US 4650511 A 17-03-1987 JP HO138063 B2 10-08-1989
JP S60260434 A 23-12-1985
Us 4650511 A 17-03-1987
US 6136736 A 24-10-2000  KEINE
US 2006055300 Al 16-03-2006  CN 101053060 A 10-10-2007
EP 1789991 A2 30-05-2007
JP 4974007 B2 11-07-2012
JP 2008512845 A 24-04-2008
KR 20070057923 A 07-06-2007
TW 1387994 B 01-03-2013
US 2006055300 Al 16-03-2006
WO 2006031650 A2 23-03-2006
US 2006183623 Al 17-08-2006  EP 1695375 A2 30-08-2006
JP 4470479 B2 02-06-2010
JP 2005179088 A 07-07-2005
US 2006183623 Al 17-08-2006
WO 2005059972 A2 30-06-2005
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Angaben zu Veroffentlichungen, die zur selben Patentfamilie gehéren

Internationales Aktenzeichen

PCT/EP2016/081462
Im Recherchenbericht Datum der Mitglied(er) der Datum der
angefihrtes Patentdokument Veroffentlichung Patentfamilie Veroffentlichung
EP 2070883 Al 17-06-2009  CN 101511744 A 19-08-2009
EP 2070883 Al 17-06-2009
JP 5529369 B2 25-06-2014
JP 5825722 B2 02-12-2015
JP 2008208017 A 11-09-2008
JP 2014005204 A 16-01-2014
KR 20090057237 A 04-06-2009
TW 200831421 A 01-08-2008
US 2010041538 Al 18-02-2010
WO 2008032698 Al 20-03-2008
EP 0385753 A2 05-09-1990  EP 0385753 A2 05-09-1990
Us 5141786 A 25-08-1992
Us 5302556 A 12-04-1994
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