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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　ＳｉＯ2粒子を水性液体中に含む懸濁液の提供、該懸濁液の凍結および液相の除去を含
む、ＳｉＯ2顆粒を製造する方法であって、前記凍結した懸濁液を解凍して液相および凝
集したＳｉＯ2粒子の沈殿物を形成させ、前記液相を除去して、残留湿分を除去するため
に前記沈殿物を乾燥させてＳｉＯ2顆粒を形成させ、前記懸濁液が、ｐＨ値７超の調整の
ために、アルカリ金属を含まない塩基の添加物を窒素水素化物の形態で含む前記方法にお
いて、前記水性液体に、アルカリ金属を含まない窒素水素化物が、ｐＨ値が９．５～１４
の範囲になる量で添加されることを特徴とする前記方法。
【請求項２】
　前記懸濁液の凍結での含水量が、少なくとも３０質量％、最大９０質量％であることを
特徴とする、請求項１に記載の方法。
【請求項３】
　前記懸濁液の凍結での含水量が、少なくとも７０質量％、最大９０質量％であることを
特徴とする、請求項１に記載の方法。
【請求項４】
　前記懸濁液の凍結が、－５℃～－４０℃の温度範囲で行われることを特徴とする、請求
項１に記載の方法。
【請求項５】
　前記懸濁液が、少なくとも１２時間の期間にわたって凍結されることを特徴とする、請
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求項１から４までのいずれか１項に記載の方法。
【請求項６】
　窒素水素化物として、アンモニア（ＮＨ3）または炭酸アンモニウム（（ＮＨ4）2ＣＯ3

）またはヘキサメチレンテトラミン（Ｃ6Ｈ12Ｎ4）またはカルバミン酸アンモニウム（Ｃ
Ｈ6Ｎ2Ｏ2）が添加されることを特徴とする、請求項１から５までのいずれか１項に記載
の方法。
【請求項７】
　前記凝集したＳｉＯ2粒子の沈殿物が、前記液相の除去後に、完全脱塩水中でスラリー
化することにより洗浄されることを特徴とする、請求項１から６までのいずれか１項に記
載の方法。
【請求項８】
　前記沈殿物の残留湿分を除去するための乾燥工程が、１００℃～５００℃の温度範囲で
行われることを特徴とする、請求項１から７までのいずれか１項に記載の方法。
【請求項９】
　前記沈殿物が、乾燥の間に動かされることを特徴とする、請求項１から８までのいずれ
か１項に記載の方法。
【請求項１０】
　前記液相の除去が、さらなる水性液体の分離下に、前記凝集したＳｉＯ2粒子の沈殿物
のデカンテーション、およびそれに続く遠心分離を含むことを特徴とする、請求項１から
９までのいずれか１項に記載の方法。
【請求項１１】
　前記懸濁液が、密閉容器内で凍結されることを特徴とする、請求項１から１０までのい
ずれか１項に記載の方法。
【請求項１２】
　前記懸濁液が、ＳｉＯ2粒子の他にドーパントも含むことを特徴とする、請求項１から
１１までのいずれか１項に記載の方法。
【請求項１３】
　ドーパントとして、以下の元素の群：Ａｌ、Ｂ、Ｐ、Ｎｂ、Ｔａ、Ｍｇ、Ｇａ、Ｚｎ、
Ｃａ、Ｓｒ、Ｂａ、Ｃｕ、Ｓｂ、Ｂｉ、Ｇｅ、Ｈｆ、Ｚｒ、Ｔｉ、ならびにあらゆる希土
類金属から選択される、１種または複数の酸化物（またはその前駆体）が使用されること
を特徴とする、請求項１２に記載の方法。
【請求項１４】
　５００μｍまでの顆粒粒子の粒径を有するＳｉＯ2顆粒が得られることを特徴とする、
請求項１から１３までのいずれか１項に記載の方法。
【請求項１５】
　請求項１２に記載の方法により製造されるＳｉＯ2顆粒の、レーザー活性コンポーネン
トのための光学活性材料の出発材料としての使用。
【請求項１６】
　請求項１２に記載の方法により製造されるＳｉＯ2顆粒の、ドライエッチングプロセス
における使用のための石英ガラスを製造するための出発材料としての使用。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、ＳｉＯ2粒子を水性液体中に含む懸濁液の提供、この懸濁液の凍結および前
記液体の除去を含む、ＳｉＯ2顆粒の製造方法であって、前記凍結したＳｉＯ2懸濁液を解
凍して液相および凝集したＳｉＯ2粒子の沈殿物を形成させ、前記液相を除去して、残留
湿分を除去するために前記沈殿物を乾燥させてＳｉＯ2顆粒を形成させる前記方法に関す
る。
【０００２】
　さらに、本発明は、前記顆粒の使用に関する。
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【０００３】
　セラミックプロセス技術では、ＳｉＯ2または別のガラスの場合にも使用される、顆粒
を製造するための種々の方法が公知である。ここでは、根本的に、懸濁液から湿分を取り
除いて、粒状の材料が生成される。圧力比および温度比は、ここで重要な役割を果たして
いる。さらに、湿分除去の工程は、機械的作用により促進することができる。
【０００４】
　ＤＥ１９７２９５０５Ａ１からは、ＳｉＯ2顆粒を製造する方法が公知であり、この方
法では、水性ＳｉＯ2分散液を、撹拌容器内でまず強い撹拌動作により均一化し、その後
、比較的遅い回転速度にて、約１００℃に加熱された窒素流を前記ＳｉＯ2分散液に作用
させる。このように湿分除去が行われ、撹拌容器内にほぼ無孔のＳｉＯ2顆粒が生じる。
この方法は、手間がかかり、エネルギーを消費するものである。さらに、混交をもたらす
危険が生じる、それというのは、顆粒化装置および撹拌皿が、顆粒化プロセス全体を通し
て、ＳｉＯ2分散液ときわめて集中的に接触するからである。
【０００５】
　さらにＵＳ３，４０１，０１７から、とりわけ、充填物としてゴムまたはプラスチック
中で使用されるＳｉＯ2顔料が公知である。このＳｉＯ2顔料の製造は、根本的に以下の方
法工程により行われる：ＳｉＯ2スラリーの凍結および解凍する工程、ならびに液相の除
去後にＳｉＯ2沈殿物を乾燥する工程。ＵＳ３，４０１，０１７に記載の方法を使用して
、ＳｉＯ2顔料の沈降特性もしくは凝集特性が改善され、それによって、乾燥費用が軽減
される。
【０００６】
　ＪＰ０２－１９９０１５Ａも、凍結されて、その後乾燥工程に供される水性ＳｉＯ2ス
ラリーを使用する方法に関する。解凍されたスラリー中のＳｉＯ2粒子が沈殿および濃縮
される解凍工程は、「シックナー」で実施される。その後、熱風送風装置および真空ポン
プによって補助されるろ過乾燥機で乾燥が行われる。この方法の最後に、合成石英ガラス
の乾燥したろ過ケーキが得られる。
【０００７】
　凍結した懸濁液を適用するガラス顆粒の製造方法は、ＤＥ４１００６０４Ｃ１から公知
である。この方法では、微細なガラス顆粒は、平均粒度のガラス粉末を水性粉砕液体（Ｍ
ａｈｌｆｌｕｅｓｓｉｇｋｅｉｔ）中でガラスの粉砕体を使って分散および粉砕させて製
造される。この粉砕体の分離後、ガラススラリーを低温凍結して、続いて凍結乾燥させ、
ここで、高真空において、凍結された水性粉砕液体が昇華により気化される。得られたガ
ラス顆粒は、０．５～３μｍの範囲の平均粒径を有している。より小さい顆粒の粒径は、
粉砕時間をはるかに長くするだけで達成可能である。
【０００８】
　したがって、前記顆粒化方法から出発して、本発明の基礎をなす課題は、特に簡単かつ
経済的に高純度の微細な顆粒を生成する、ＳｉＯ2顆粒の製造方法を提示することである
。
【０００９】
　さらに、本発明の基礎をなす課題は、前記顆粒の好適な使用を提示することである。
【００１０】
　前記課題は、冒頭に記載の方法から出発して、本発明によれば、前記懸濁液が、ｐＨ値
７超の調整のために、アルカリ金属を含まない塩基の添加物を窒素水素化物の形態で含む
ことにより解決される。
【００１１】
　本発明による方法によれば、水性ＳｉＯ2懸濁液（ＳｉＯ2スラリーとも表される）は、
容器、例えば、プラスチック容器内でまず下処理され、その後、低温凍結され、続いて再
び室温に解凍される。前記ＳｉＯ2懸濁液の製造では、本発明によれば、アルカリ金属を
含まない塩基の添加物が、窒素水素化物の形態で前記懸濁液に加えられる。この添加物は
、ｐＨ値７超の調整をもたらし、ＳｉＯ2粒子の水和殻（Ｈｙｄｒａｔｈｕｅｌｌｅ）が
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破壊されるようにする、それによって、前記懸濁液の安定化が起こり、きわめて均一なス
ラリーも数時間にわたって維持される。この下処理段階では、前記ＳｉＯ2懸濁液のＳｉ
Ｏ2アグロメレートは、前記容器の底に沈殿しない。凍結の場合、もしくは解凍プロセス
の間、最初のＳｉＯ2粒子は凝集して、微細な顆粒として前記容器の底に沈殿する。最初
の懸濁液体、つまり窒素水素化物の添加物を含む水は、ほぼ澄明な液相として、凝集した
ＳｉＯ2粒子の沈殿物の上にある。したがって、前記液体は、例えば、デカンテーション
、吸引ろ過または遠心分離により容易に除去することができる。湿ったＳｉＯ2顆粒が沈
殿物として残り、この顆粒は、さらに、残留水分を除去するための乾燥工程に供されねば
ならない。約７００μｍまでの顆粒粒子径を有する、得られたＳｉＯ2顆粒は、比較的軟
質であり、それによって微細な顆粒に分解しやすい。この結果生じるＳｉＯ2顆粒は、さ
らなる粉砕処置をせずに使用することもできる。窒素水素化物を前記ＳｉＯ2スラリーに
添加することによって、比較的小さい粒径を得るのに有利に、前記得られたＳｉＯ2顆粒
の粒度分布が変化する、つまり、粗含分が最小限に抑えられることがさらに示された。
【００１２】
　顆粒化には、撹拌装置または別の機械的補助装置は必要ではない。前記スラリーの凍結
および解凍は、同一の容器で行われてよく、この容器内ではスラリーバッチは均一化され
ているため、別の材料との接触混交（Ｋｏｎｔａｋｔｋｏｎｔａｍｉｎａｔｉｏｎ）の危
険が最小限に抑えられる。したがって、本発明による方法は、特に、高純度の、ドープさ
れたおよびドープされていないＳｉＯ2顆粒の製造に好適である。
【００１３】
　ＳｉＯ2顆粒の製造のための前記方法は、簡単、迅速、かつ確実である。
【００１４】
　解凍における沈殿物および液相への注目に値する相分離は、氷－水の相転移における大
きな体積変化に基づくと推測される。最初に、前記ＳｉＯ2スラリーはコロイド状懸濁液
であり、その安定性は、ＳｉＯ2粒子の表面上のイオン被覆により得られる。したがって
、静止状態の水性ＳｉＯ2懸濁液の放置による沈降は、長らくしてからようやく起こり、
その後、一般に、ほぼ固体の「ＳｉＯ2ケーキ」がもたらされるが、微細な顆粒はもたら
されない。本発明による方法の場合、凍結において形成する大きな樹枝状氷結晶が、Ｓｉ
Ｏ2粒子の表面上のイオン被覆を破壊し、それによって、ＳｉＯ2粒子の凝集傾向もしくは
流動特性が変化することが考えられる。解凍の場合、ＳｉＯ2粒子は、互いに分離しやす
くなる、もしくははるかに低下した付加力により集まって沈降しやすい小さな顆粒粒子に
なる。
【００１５】
　本発明の有利な実施態様は、前記懸濁液の凍結での含水量が、少なくとも３０質量％～
最大９０質量％、好ましくは少なくとも７０質量％であることにある。この比較的多い含
水量が、ＳｉＯ2粒子の優れた湿潤を保証するため、大きな氷結晶は、前記懸濁液の解凍
においてその作用を示すことができる。さらに、水は、前記ＳｉＯ2懸濁液の製造におい
て均一なスラリー化をもたらす。個々のＳｉＯ2粒子が、含水量の高い懸濁液中で比較的
広い間隔を互いにとっているため、ドーパントは相応して好適に分布することができ、そ
れによって均一のドーピングが可能である。その上、固形成分含有量が比較的少ないＳｉ
Ｏ2懸濁液は、むしろ微細な顆粒をもたらす。
【００１６】
　さらに、ＳｉＯ2懸濁液の凍結を、－５℃～－４０℃の温度範囲で行うことが有利であ
ることが明らかになった。前記温度範囲は、生産性とエネルギー消費との好適な妥協を意
味する。０℃足らずの温度では、ＳｉＯ2懸濁液を完全に凍結するための凍結工程は、時
間が長くかかり、前記方法は傾向的に不経済である。－４０℃未満の凍結温度は充分に可
能であるが、そのための装置費用は相応して高く、本発明による方法の効率はそれによっ
て改善されない。前記懸濁液の凍結にかかる時間は、好ましくは少なくとも１２時間であ
り、通常の工業における製造の経過に取り入れられうる時間の長さである。
【００１７】
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　好ましくはアンモニア（ＮＨ3）、炭酸アンモニウム（ＮＨ4）2ＣＯ3、ヘキサメチレン
テトラミン（Ｃ6Ｈ12Ｎ4）、またはカルバミン酸アンモニウム（ＣＨ6Ｎ2Ｏ2）の形態の
窒素水素化物を添加することによって、前記懸濁液のｐＨ値は、７超、好ましくは１２～
１４の間に調整可能であり、これは、ドーパントを添加する場合、その均一な分布に有利
に影響する。前記助剤は、ＳｉＯ2粒子の水和殻を破壊するため、前記懸濁液の安定化が
起こる。ドーパントを添加する場合、前記助剤は、それに応じて前記ＳｉＯ2粒子に好適
に付加して、前記懸濁液中に分布することができる。
【００１８】
　窒素水素化物、好ましくは濃アンモニア溶液１～２体積％を添加することが、特に好適
であることが分かった。
【００１９】
　解凍工程の場合、この工程は、２０℃～１００℃の範囲の周囲温度の静止した懸濁液で
行われる場合に有利であることが明らかになった。より高い温度では、前記水性液体の一
部はすでに気化するため、乾燥工程への転移相が起こり、これは、個別の場合でも有利で
ありうる。
【００２０】
　解凍過程を加速するために、凍結したＳｉＯ2スラリーにマイクロ波が供給されてよい
。わずかな出力のマイクロ波照射の作用によって、解凍にかかる時間が減少する。
【００２１】
　前記懸濁液が可溶性の不純物を含む場合、凝集したＳｉＯ2粒子の沈殿物を、前記液相
の分離後、完全脱塩水（ＶＥ水）中でスラリー化することにより洗浄することが有利であ
ることが明らかになった。前記不純物、例えば、塩の形態の不純物は、このようにして簡
単に除去することができる。この洗浄工程は、容易に実施可能である、それというのは、
水を前記沈殿物に注ぎ足すと、ＳｉＯ2懸濁液が生じ、そのＳｉＯ2粒子がすばやく沈降し
、再び沈殿物を形成するからである。つまり、前記洗浄工程は、複数回繰り返す場合も短
時間で実施可能である。
【００２２】
　前記沈殿物の残留湿分を除去するための乾燥に関して、１００℃～５００℃の温度範囲
を選択することがさらに有利である。この温度範囲は、簡素な乾燥棚に含まれるため、乾
燥工程のための高額な装置費用は不必要である。根本的に、凝集したＳｉＯ2粒子の沈殿
物を、循環炉内の乾燥区間に供給することも可能である。室温と比べて高められた温度は
、前記沈殿物を迅速に乾燥させて、所望のＳｉＯ2顆粒にする。
【００２３】
　前記乾燥工程をさらに最適化するために、前記沈殿物は機械的に動かされる、例えば、
ＳｉＯ2顆粒を有する容器を軽く振動させて動かされるのが有利であることが明らかにな
った。
【００２４】
　前記沈殿物を乾燥する場合、残留湿分をろ過によって最小限に抑えることが有益であり
うる。
【００２５】
　乾燥をさらに最適化するため、凝集したＳｉＯ2粒子の前記沈殿物は、液相の除去後、
遠心分離にかけられて、さらなる水性液体が分離されてよい。この遠心分離は、乾燥時間
を短縮するものである、それというのは、数分以内に、前記沈殿物中に存在する液体が除
去されるからである。遠心分離では、さらに、最小浮遊粒子が前記液体から確実に沈殿す
るため、固体と液体との分離が最適化される。
【００２６】
　本発明の有利な実施態様は、前記ＳｉＯ2懸濁液が、密閉容器内で凍結されて、再び解
凍されることにある。この方策によって、凍結段階および解凍段階の間に起こりうる不純
物の注入が阻止される。
【００２７】
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　前記水性ＳｉＯ2懸濁液は、ＳｉＯ2粒子の他にドーパントも含んでいるのが有利である
。
【００２８】
　本発明による方法は、特に、ドーパント分布の均一性がきわめて高度に要求される、ド
ープされたＳｉＯ2顆粒の製造にも好適である。これは、一般に、光学系分野での適用の
場合である。その例として、受動光導波路（ｐａｓｓｉｖｅ　ｏｐｔｉｓｃｈｅ　Ｌｉｃ
ｈｔｗｅｌｌｅｎｌｅｉｔｅｒ）用石英ガラス、レーザーガラスおよびフィルターガラス
が挙げられる。
【００２９】
　この関連においては、ドーパントとして、以下の元素の群：Ａｌ、Ｂ、Ｐ、Ｎｂ、Ｔａ
、Ｍｇ、Ｇａ、Ｚｎ、Ｃａ、Ｓｒ、Ｂａ、Ｃｕ、Ｓｂ、Ｂｉ、Ｇｅ、Ｈｆ、Ｚｒ、Ｔｉ、
ならびにあらゆる希土類金属から選択される、１種または複数の酸化物（またはその前駆
体；例えば、塩化物またはフッ化物）が使用される場合に好適であることが分かった。
【００３０】
　前記適用のためのドーパントの量および均一分布がきわめて重要であるため、凍結顆粒
化に基づく本発明による方法はまさにこれに好適である、それというのは、ここで、適切
に使用されるドーパントの作用を妨げうる外的要素（Ｆｒｅｍｄｅｌｅｍｅｎｔｅｎ）の
注入の危険が最小限に抑えられるからである。
【００３１】
　本発明による方法により得られるＳｉＯ2顆粒は、顆粒粒子の粒径が７００μｍ以下の
範囲であることを特徴としている。前記顆粒は、軟質であり、ほんのわずかな圧力下に比
較的小さいアグリゲートに分解する。これは、さらに加工する場合に利点である、それと
いうのは、軟質の顆粒を圧砕する場合、この顆粒がさらに混合されるからである。
【００３２】
　本発明による方法により製造されるＳｉＯ2顆粒は、特に、レーザー活性コンポーネン
ト、例えば、ファイバーレーザー、ロッドレーザーまたはディスクレーザーのための光学
活性材料の出発材料として好適である。さらに、前記ＳｉＯ2顆粒は、フィルターガラス
の出発材料として、またはシリコンを溶融するための石英ガラスるつぼにおける合成内層
を製造するために好適である。その他に、本発明による方法により製造されるＳｉＯ2顆
粒の適用として、半導体産業のドライエッチングにおける使用のための石英ガラス製部品
の製造も挙げられる。これらの使用可能性は、特に、ＳｉＯ2懸濁液にドーパントが添加
された場合である。均一なドーパント分布が顆粒中にも得られ、これによって最適なさら
なる加工可能性が与えられている。
【００３３】
　以下において、本発明を、実施例および図面をもとに詳しく説明する。
【図面の簡単な説明】
【００３４】
【図１】本発明によるＳｉＯ2顆粒の製造を説明するための方法工程のフローチャートを
示す図
【図２】製造されたＳｉＯ2顆粒のふるい分析を示す図
【００３５】
　実施例
　例１
ＳｉＯ2顆粒を製造するため、ＶＥ水中のＳｉＯ2アグレゲートの形態の離散したＳｉＯ2

粒子の懸濁液を、密閉可能なプラスチック容器、例えば、蓋付きＰＴＦＥ容器内で製造し
た。このＳｉＯ2懸濁液に、濃アンモニア溶液を滴下しながら加え、ｐＨ値は９．５にな
る。
【００３６】
　スラリーの形態のＳｉＯ2アグリゲートは、１０μｍの平均粒径を有しており、５ｎｍ
～１００ｎｍの範囲の粒径を有するＳｉＯ2一次粒子からなる。



(7) JP 6207589 B2 2017.10.4

10

20

30

40

50

【００３７】
　前記ＳｉＯ2懸濁液の固形含有量は、１２質量％である。均一化のために、前記ＳｉＯ2

懸濁液を複数時間充分に撹拌して、最終的に、安定した、均一なＳｉＯ2懸濁液が得られ
る。この懸濁液を有する容器を、蓋または好適なシートで密閉して、その後、冷凍庫内で
－１８℃にて一晩、低温凍結させる。解凍するため、前記凍結したＳｉＯ2懸濁液を有す
る前記容器を冷凍庫から取り出して、室温で解凍させる。
【００３８】
　解凍では、前記凝集したＳｉＯ2粒子が沈殿物として水から分離するため、前記容器の
下半分にこの沈殿物が、その上にはほぼ澄明な液体の水がある。
【００３９】
　その後、前記液体を注ぎ捨てる。前記沈殿物中に残る残留水分は、この沈殿物を１２０
℃にて乾燥棚で乾燥させて気化することができる。この乾燥工程は、例えば、前記湿った
沈殿物を有する前記容器を軽く振動させて加速することができる。
【００４０】
　前記乾燥工程を加速させるための代替的な方法は、凝集したＳｉＯ2粒子の湿った沈殿
物を、遠心分離にかけることである。回転数５０００ｒｐｍでは、秤量および遠心分離出
力に応じて、約５分後にほぼ完全に乾燥したＳｉＯ2顆粒が得られる。残っている残留湿
分が、前記顆粒のさらなる加工で無用である場合、この残留湿分は、ごく短時間にわずか
に加熱することによって除去することができる。
【００４１】
　図２は、このようにして得られた顆粒のＤＩＮ６６１６５－２に準拠する方法によるふ
るい分析の結果を、比較例２によるＳｉＯ2顆粒と比べて示している。ＳｉＯ2顆粒の粒径
Ｄ（μｍ）に対する（質量パーセントでの総質量に対する）相対的百分率Ｍがプロットさ
れている。曲線Ａは、本発明により製造された残量湿分約４０％でのＳｉＯ2顆粒の粒度
分布を、凍結顆粒化法を用いるが、最初のＳｉＯ2懸濁液に窒素水素化物を添加しないで
（曲線Ｂ）製造されたＳｉＯ2顆粒と比べて示している。本発明により製造されたＳｉＯ2

顆粒は、３００μｍ～６００μｍの範囲の粒度の割合が高い一方、ＳｉＯ2スラリーに窒
素水素化物を添加しないで製造されたＳｉＯ2顆粒は、８００μｍ超の顆粒のきわめて高
い粗含分を示すことが判明した。
【００４２】
　したがって、ＳｉＯ2スラリーへの窒素水素化物の添加は、比較的小さい粒径を得るの
に有利に、得られるＳｉＯ2顆粒の粒度分布に影響し、それによって生じる粗含分を減少
させる。粒度分布は、全体的に幅広く、均一である。これによって、本発明による方法が
、特に微細なＳｉＯ2顆粒を提供するのに好適であることが確認される。
【００４３】
　本発明により製造されるＳｉＯ2顆粒は、高純度石英ガラスの製造で使用されるのに好
適である。
【００４４】
　例２
例１の水性ＳｉＯ2懸濁液から出発して、このスラリーを、濃アンモニア溶液を滴下しな
がら添加してｐＨ値９．５に調整する。その後、前記均一化されたアルカリ性ＳｉＯ2懸
濁液に、ドーパントを溶解した形態で、およびＡｌＣｌ3とＹｂＣｌ3とからの水性ドーパ
ント溶液を時間的に制御して滴下しながら添加して絶えず撹拌しながら供給する。
【００４５】
　例１に記載の通り、その後、このドープされたスラリーを凍結して、再び解凍する。こ
こでも、固形物が解凍において沈殿物を形成し、その上にアンモニア液体があり、この液
体をデカンテーションする。前記沈殿物は、アンモニアと前記ドーパントとの反応からの
塩化アンモニウム（ＮＨ4Ｃｌ）を含んでいる。この塩化アンモニウムは、相応の高い乾
燥温度で昇華できるか、または洗浄抽出できる。洗浄抽出するには、前記沈殿物にＶＥ水
を加え、湿った顆粒が短時間後に再び沈殿物として沈殿するので、上澄液を注ぎ捨てて、
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は、（ドープされているか、またはドープされていなくても）強い沈降傾向を示すため、
前記洗浄工程は、必要に応じて複数回繰り返されてよく、手間はかからない。
【００４６】
　前記得られた顆粒は、特に、レーザー活性コンポーネント、例えば、ファイバーレーザ
ーのための光学活性材料の部材のさらなる加工に、ならびにドライエッチングプロセスで
使用するための石英ガラスの製造に好適である。
【００４７】
　比較例１
例１によるＳｉＯ2懸濁液を凍結させるのではなく、複数日間、静止状態で放置する。Ｓ
ｉＯ2粒子と水性液体との分離は起こらない。水を除去するために、前記スラリーを２４
時間かけて乾燥棚で１２０℃にて乾燥する。
【００４８】
　固体の「ＳｉＯ2ケーキ」が残留し、これを乳鉢を使用して手で細かく砕いて、粗く割
れやすい顆粒にする。乳鉢を使用して加工することにより、さらに、ＳｉＯ2顆粒への混
入がもたらされる危険が高まる。
【００４９】
　比較例２
ＶＥ水中のＳｉＯ2アグリゲートの形態の離散したＳｉＯ2粒子の水性ＳｉＯ2懸濁液を、
密閉可能なプラスチック容器、例えば、蓋付きＰＴＦＥ容器内で製造する。続いて、この
ＳｉＯ2懸濁液を、窒素水素化物を添加しないで凍結棚で凍結させる。室温で解凍する間
に、前記凝集したＳｉＯ2粒子が、沈殿物として水から分離して、前記容器の下半分には
この沈殿物が、その上にはほぼ澄明な液体の水がある。
【００５０】
　その後、前記液体を注ぎ捨てる。前記沈殿物中に残る残留水分は、この沈殿物を、１２
０℃にて乾燥棚で乾燥させて気化することができる。
【００５１】
　窒素水素化物が添加されないＳｉＯ2スラリーは、比較的硬質のＳｉＯ2顆粒をもたらし
、この顆粒は、部分的に小さな塊としても存在している。図２に記載の粒度分析の曲線Ｂ
は、窒素水素化物としてアンモニアが添加されたＳｉＯ2スラリーが出発材料であった顆
粒（図２の曲線Ａ）と比べて、約８００μｍ～１０００μｍ超の粒径の場合に６５％まで
の高い粗含分を示している。
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