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Forbindelsene fremstilles ved at en suspensjon av silika med
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salt av et metall som minst er divalent, pH i blandingen
bringes til en verdi som er storre eller 1lik 3,5 hvoretter
det behandlede silika separeres og terkes.

Anvendelse av det nevnte silika som fyllstoff for papir er
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Den foreliggende oppfinnelse vedrerer i ferste rekke nye
silikatyper med forbedret overflatekjemi, en fremgangsmite
for deres fremstilling og deres anvendelse som fyllstoffer
for papir.

Oppfinnelsen vedrerer ogsi visse silikasuspensjoner, og deres
anvendelse som belegningsbad for papir.

Oppfinnelsen vedrerer saledes mer detaljert silikatyper med
pd den ene side sa®rlig forheyet kjemisk retensjon og pa den
annen side s®rlig forheyet adsorbsjonskapasitet, sazrlig

overfor trykkfarger for papir.

Man vet at silika kan anvendes pa fordelaktig mate ved
fremstilling av papir, enten som massefyllstoff for vanlige
papirer av avispapirtype, eller som belegningsfyllstoff for
spesialpapirer som krever en meget hey overflatekvalitet, som
for eksempel papirer for trykking med trykkfarge ved hjelp av
strale.

Nar det er innlemmet i papirmassen tillater silika betrak-
telig forbedring av en eller flere av de felgende egenskaper:
opasitet, hvithet, densitet, poresitet, mekaniske egenskaper,
trykkbarhet, etc.

Visse papirer, benevnt spesialpapirer, mid ytterligere ha en
meget hey overflatekvalitet. Dette er tilfellet for eksempel
for papirer for trykning med trykkfarge med striale, hvor det
kreves at de tillater en fargereproduksjon med hey defini-
sjon. Denne overflatetilstand kan da oppnas ved belegning av
papirbaner med belegningsbad pa basis av silika.

Man vet at forbedringene av egenskapene enten av massen eller
overflaten som etterstrebes for papirer er knyttet til
fysiske egenskaper med struktur og morfologi av det anvendte
silika. Disse egenskaper er sarlig spesifikk overflate,
poresterrelse og porevolum, sterrelsen av aggregater og
agglomerater, som da passende kan innstilles etter det
tilsiktede resultat.
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Selvom de silikatyper som hittil har vart anvendt egner seg
bra med hensyn til disse punkter for anvendelse i papir-
industrien, har de likevel visse ulemper.

Saledes har for eksempel de silikatyper som for tiden
benyttes som massefyllstoffer en kjemisk retensjon som kan
vise seg utilstrekkelig. Den kjemiske retensjon kvanti-
fiserer evnen til silika til & bli tilbakeholdt ved
adsorbsjon pa cellulosefibrene i papiret. Den er i denne
sammenheng definert som forholdet mellom mengden av silika
effektivt adsorbert pa cellulosefibrene i forhold til den
totale mengde av silika som anvendes ved innlemmelsen i
massen. Denne svake kjemiske retensjon skader
prosessekonomien, frembyr problemer med forurensing og
resirkulasjon av utstremninger og nedsetter de endelige
egenskaper av papiret. De silikatyper som hittil har vart
anvendt som belegningsfyllstoffer har siledes ikke en
tilstrekkelig kvalitet for pad den ene side neyaktig & styre
overflatepenetrasjonen av trykkfarger og pa& den annen side en
hurtig adsorbsjon av disse, idet disse to betingelser er
uomgjengelig nedvendige for oppnéelse av den nevnte repro-
duksjon med hey definisjon.

Det er felgelig et formdl for den foreliggende oppfinnelse &
tilveiebringe nye silikatyper med forbedret kjemisk retensjon
og adsorbsjonsevne, sarlig overfor trykkfarger, og som da er
fullstendig brukbare som fyllstoffer i papirblandinger.

Et ytterligere formal for oppfinnelsen er en fremgangsmate
for fremstilling av slike silikatyper.

Det er saledes i oppfinnelsens sammenheng konstatert at visse
av de egenskaper som etterstrebes for massefyllstoffer eller
belegningsfyllstoffer for papir ikke bare avhenger av
strukturegenskapene av de anvendte silikatyper, men ogsd av
deres overflatekjemi. Det er spesielt funnet at styring av
denne overflatekjemi tillater en fordelaktig pavirkning av
egenskaper som kjemisk retensjon og adsorbsjonsevne.
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Denne erkjennelse er grunnlaget for den foreliggende
oppfinnelse.

Man har saledes kunnet etablere et antall betingelser
vedrerende overflaten av silika, s®rlig med hensyn til
antallet og natur av overflateseter (kationiske eller
anioniske) som i forhold til tidligere kjente silikatyper med
helt ut ekvivalente strukturer har fatt de ovennevnte
eggnskaper forbedret. Det er likeledes tilveiebragt en
fremgangsmate for behandling av overflaten av silika som pa
enkel mate tillater oppndelse av de nye silikatyper i samsvar
med den foreliggende oppfinnelse.

Silikatypene i samsvar med oppfinnelsen er szrlig anvendbare
som fyllstoffer.

Fremgangsmaten for fremstilling av silika i samsvar med
oppfinnelsen vedrerer hovedsakelig en fremgangsmite for

behandling av overflaten av silika.

Den foreliggende oppfinnelse vedrerer siledes silika som er
kjennetegnet ved at det har en overflatekjemi slik at dets
antall av kationiske seter, uttrykt i mikromol/m? silika, er
ovexr 0,05.

Den foreliggende oppfinnelse vedrerer ogsd en fremgangsmate
for syntese av silika i samsvar med oppfinnelsen, som er
kjennetegnet ved den bestar i:

(a) en suspensjon av silika med pH heyst 8 underkastes en be-
handling med et organisk eller uorganisk salt av et i det

minste toverdig metallelement,

(b) deretter heves pH 1 reaksjonsblandingen ved slutten av
behandlingen t£il en verdi over eller 1lik 3,5,

(c) silika separeres fra den nevnte reaksjonsblanding, og

(d) til slutt terkes det oppnadde silika.
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Den foreliggende oppfinnelse vedrerer videre en silika-

suspensjon som er kjennetegnet ved at den omfatter et silika
i samsvar med oppfinnelsen.

Den foreliggende oppfinnelse vedrerer videre en silika-
suspensjon som er kjennetegnet ved at den er oppnadd ved
utevelse av trinn (b) og feor utevelse av trinn (c) av

fremgangsmaten i samsvar med oppfinnelsen.

Den foreliggende oppfinnelse vedrerer videre en silika-
suspensjon som er kjennetegnet ved at den er oppnadd ved
gjennomfering av trinn (c) og fer gjennomfering av trinn (d)
av fremgangsmaten i samsvar med oppfinnelsen.

Den foreliggende oppfinnelse vedrerer videre anvendelse av et
silika i samsvar med oppfinnelsen som fyllstoff i papir.

Den foreliggende oppfinnelse vedrerer videre anvendelse av en
silikasuspensjon i samsvar med oppfinnelsen som belegningsbad

for papir.

Suspensjoner av silika kan fremstilles direkte fra silika i
samsvar med oppfinnelsen oppnadd ved utevelse av en
fremgangsmate som anfert i det foregdende, idet disse
suspensjoner har den spesielle egenskap at de er szrlig
stabile over tid.

Andre egenskaper, aspekter og fordeler ved oppfinnelsen vil
fremstad klarere ved den etterfelgende beskrivelse og de

konkrete eksempler som illustrerer oppfinnelsen.

Som angitt i innledningen beror de essensielle egenskaper av
silika i samsvar med oppfinnelsen i deres overflatekjemi.
Mer detaljert er et av de aspekter som inngdr i denne
overflatekjemi antéllet og naturen av overflateseter, og
serlig antallet av kationiske seter.

Dette antall males i mikromol kationiske seter per m2 silika.
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I praksis foretas denne mdling pad felgende mite:

Antallet kationiske seter bestemmes av mengden av anionisk
overflateaktivt middel, anvendt som sondemolekyl som fikseres
ved spesifikk adsorbsjon pd et silika. Adsorbsjonen
gjennomferes ved konstant pH pa 6,5 og en konsentrasjon av
silika uttrykt som overflate (m2?) slik at konsentrasjons-
forholdet mellom overflateaktivt middel adsorbert pa silika
og overflateaktivt middel i likevekt er lik 1. Antallet
seter uttrykkes som mikromol seter for 1 mz silika.

Malingen av antallet seter gjennomferes i1 to eller flere
trinn. I det forste trinn bestemmes et tilnarmet antall
seter. I et andre trinn bestemmes den neyaktige mengde seter
ved & gjennomfere malingen for et konsentrasjonsforhold
mellom overflateaktivt middel adsorbert pa silika og
overflateaktivt middel i likevekt 1ik 1.

1.1. Bestemmelse av tilnarmet antall kationiske seter.

En mengde m; (g) silika, pd forhand terket ved 120°C i 4
timer, dispergeres i 50 g av en vandig opplesning av
natriumdioktylsulfosuccinat (DDS) med 10,00 pM/g. pH i
suspensjonen innstilles til 6,50 ved tilsetning av 0,10 M/1
svovelsyre eller natriumhydroksyd. Massen m; av silika
bestemmes ved hjelp av felgende likning:

m; = (30/S) hvor S er den spesifikke overflate av silika i
m2/g bestemt ved hjelp av BET metoden og tilsvarende
overflaten utviklet av porer sterre enn 1,3 nm.

Suspensjonen tildannet pa denne mate omreres i 4 timer ved
25°C. Deretter sentrifugeres suspensjonen ved 7500 omdrei-
ninger/minutt i 60 minutter og den oppnadde supernatant
filtreres pd milliporefilter p& 0,22 um. Det oppnas en
opplesning E1 ved tilsetning av 10 000 g filtrert supernatant
i 90,00 g dobbeltdestillert vann.
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P4 samme madte oppnas en kontrollesning R1 ved tilsetning av
5,000 g natriumdioktylsulfosuccinatopplesning med 10 pM/g i
95,00 g dobbeltdestillert vann.

Det anioniske overflateaktive middel bestemmes ved turbi-
dimetri ved tilsetning av en vandig opplesning av 1,5-
dimetyl-1,5-diazaundekametylenpolymetobromid (PB) med 5 uM/g.
Turbiditetene av opplesningene El1 og R1 midles ved 550 nm som
funksjon av tilsatt volum av PB. Ekvivalenspunktet bestemmes
ved mengden av tilsatt PB tilsvarende maksimal turbiditet.
Saledes er Vg, og Vg, volumer av PB tilsatt i tilfellet av
respektive opplesninger E1 og Rl.

Mengden av DDS adsorbert pa silika bestemmes ved hjelp av
felgende ligning:

Q. = [500-(250.Vg,/Vey)1/30 (i pmol/m2)

1.2. Bestemmelse av neyaktig antall kationiske seter,

En mengde m (g) silika, pa forhand terket ved 120°C i 4
timer, dispergeres i 50 g av en vandig opplesning av
natriumdioktylsulfosuccinat (DDS) med 10,00 puM/g. PpH i
suspensjonen innstilles til 6,50 ved tilsetning av opplesning
av 0,01 M/l svovelsyre eller natriumhydroksyd.

Massen m av silika bestemmes ved hjelp av felgende ligning:

Suspensjonen tildannet pa& denne mite omreres i 4 timer ved
25°C. Deretter sentrifugeres suspensjonen ved 7500 omdrei-
ninger/minutt i 60 minutter og den oppnaddde supernatant
filtreres p4d milliporefilter 0,22 um.
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Det oppnas en opplesning E ved tilsetning av 10,000 g
filtrert supernatant i 90,00 g dobbeltdestillert vann.

P4 samme mate oppnds en kontrollesning R ved tilsetning av

5,000 g opplesning av natriumdioktylsulfosuccinat med 10 gM/g
i 95,00 g dobbeltdestillert vann.

Det anioniske overflateaktive middel bestemmes ved turbi-
dimetri ved tilsetning av en vandig opplesning av 1,5-
dimetyl-1,5-diazaundekametylenpolymetobromid (PB) ved 5 uM/g.
Turbiditetene av opplesningene E og R males ved 550 nm som
funksjon av tilsatt volum av PB. Ekvivalenspunktet bestemmes
som mengden av tilsatt PB tilsvarende maksimal turbiditet.

Vg og Vy er sdledes de volum av PB som er medgatt i tilfellet
av respektive opplesninger E og R.

Antallet kationiske seter (i pumol/m2) bestemmes ved hjelp av
felgende ligning:

Ne = [500-(250.Vg/Vg)]/m

I det foreliggende tilfellet, og som allerede er angitt, har
silika i samsvar med oppfinnelsen et antall kationiske seter
over 0,05. '

Ved en foretrukket utferelsesform av oppfinnelsen er antallet
minst 0,1 og enna mer foretrukket minst 0,2, og szrlig mellom
0,2 og 60.

Silika i samsvar med oppfinnelsen kan ogsa ha et antall
anioniske seter fordelt over deres overflate. Antallet miles
i mikromol anioniske seter per m?2 silika.

I praksis foretas denne maling pa felgende mate:
Antall anioniske seter bestemmes ved mengden av kationisk

polyelektrolytt, anvendt som sondemolekyl, som fikseres ved
spesifikk adsorbsjon pa et silika.
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2.1. Bestemmelse av omtrentlig antall anioniske seter.

En masse m, av silika som pa forhdnd var terket ved 120°C i 4
timer dispergeres i 50 g av en vandig opplesning av 5,00 uM/g
1,5-dimetyl-1,5-diazaundekametylenpolymetobromid (PB). pH i
suspensjonen instilles til 8,5 ved tilsetning av svovelsyre
eller natriumhydroksyd 0,1000 mol/l.

Massen m; av silika bestemmes ved felgende ligning:

m, = (15/8) hvori S er den spesifikke overflate av silika i
m2/g bestemt ved hjelp av BET-metoden og tilsvarende
overflaten utviklet av porer over 1,3 nm.

Suspensjonen som er tildannet pd denne midte omreres i 4 timer
ved 25°C.

Deretter sentrifugeres suspensjonen ved 7500 omdreininger/mi-
nutt i 60 minutter og den oppnadde supernatant filtreres over
milliporefiltre 0,22 pm.

Det oppnas en opplesning El ved tilsetning av 10 000 g
filtrert supernatant i 90,00 g dobbeltdestillert wvann.

P4 samme m&te oppnas en kontrollesning Rl ved tilsetning av
5,000 g opplesning av 1,5-dimetyl-1,5-diazaundekametylen-
polymetobromid med 5,00 uM/g i 95,00 g dobbeltdestillert

varnn.

Den kationiske polyelektrolytt bestemmes ved turbidimetri ved
tilsetning av en vandig opplesning av natriumdioktylsulfo-
succinat (DDS) med 10 pM/g. Turbiditetene av opple@sningene
El og Rl males ved 550 nm som funksjon av tilsatt volum av
DDS. Ekvivalenspunktet bestemmes ved mengden av tilsatt DDS
tilsvarende maksimal turbiditet. Vg, og Vg, er saledes volum
av DDPS tilsatt i tilfellet av respektive opplesninger E1 og
R1. Mengden av PB adsorbert pa silika bestemmes ved hjelp av
felgende ligning:
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Qa = [250-(125.Vg,/Vg,)1/15 (i umol/m?)
2.2. Bestemmelse av neyaktig antall anioniske seter.

En masse m av silika pa forhdnd terket ved 120°C i 4 timer
dispergeres i 50 g av en vandig opplesning ved 5,00 puM/g 1,5-
dimetyl-1,5-diazaundekametylenpolymetobromid (PB). pH i
suspensjonen instilles til 8,0 ved tilsetning av svovelsyre
eller natriumhydroksyd 0,1000 mol/1l.

Massen m av silika bestemmes ved hjelp av felgende ligning:

125

Qa.s

Suspensjonen tildannet pa denne mite omreres i 4 timer ved
25°C.

Deretter sentrifugeres suspensjonen ved 7500 omdreininger/mi-
nutt i 60 minutter og den oppnaddde supernatant filtreres pa
milliporefiltre 0,22 pum.

Det oppnas en opplesning E ved tilsetning av 10,000 g
filtrert supernatant i 90,00 g dobbeltdestillert vann.

P4 samme mite oppnas en kontrollesning R ved tilsetning av
5,000 g opplesning av en 1,5-dimetyl-1,5-diazaundekametylen-
polymetobromid med 5,00 uM/g i 95,00 g dobbeltdestillert
vann.

Denne kationiske polyelektrolytt bestemmes ved turbidimetri
ved tilsetning av en vandig opplesning av natriumdioktyl-
sulfosuccinat (DDS) med 10 pM/g. Turbiditetene av opp-
lesningene E og R midles ved 550 nm som funksjon av tilsatt
volum av DDS. Ekvivalenspunktet bestemmes ved mengden av
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tilsatt DDS tilsvarende maksimal turbiditet. Vg og V, er
saledes volum av DDS tilsatt i tilfellet av respektive
opplesninger E og R.

Antallet anioniske seter (i pumol/m?2) bestemmes ved hjelp av
felgende ligning:

N, = 2[250-(125.V,/Vy)]/m

I det foreliggende tilfellet kan silika i samsvar med
oppfinnelsen ha et antall anioniske seter mellom 5 og
120 pmol/m?, og spesielt mellom 10 og 60 umol/m?2.

P4 den annen side kan nulladningspunktet eller PZC-punktet
ogsd ansees som en egenskap ved silika i samsvar med
oppfinnelsen.

Nulladningspunktet (PZC) bestemmes ved pH av en suspensjon av
silika hvor den elektriske overflateladning av faststoffet er
null og dette uansett blandingens ionestyrke. Denne PZC
maler den reelle pH av overflaten, i den utstrekning at denne
er fri for alle forurensninger av denne ionetypen.

Den elektriske ladning bestemmes ved potentiometri.
Prinsippet for denne metode er basert pa den totale balanse
av protoner adsorbert eller desorbert pa overflaten av silika
ved en gitt pH.

Fra ligninger som beskriver den totale balanse for opera-
sjonen er det lett & vise at den elektriske ladning C av
overflaten, tatt i forhold til en referanse tilsvarende en

overflateladning lik null, er gitt ved ligningen:

hvori:
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A representerer en spesifikk overflate av faststoffet i m2/g,
M er mengden faststoff i suspensjon i g,

F er Faraday,

H eller OH representerer variasjonen per overflateenhet av

overskudd av henholdsvis ioner H* eller OH- pa faststoffet.
Den eksperimentelle maling av PZC foretas pad folgende mate.

Man anvender metoden beskrevet av Berube og Bruyn (J. Colloid
Interface Sc. 1968, 27, 305).

Silika vaskes pd forhand i avionisert vann med hey motstand
(10 Mega.Ohm.cm) som er toerket og deretter avgasset.

Man fremstiller en rekke opplesninger ved pHo 8,5 ved
tilsetning av KOH eller HNO3 og inneholdende en indifferent
elektrolytt (KNO3) med en variabel konsentrasjon mellom 10-°
og 10-! mol/1.

Til disse opplesninger tilsettes masse silika og man lar pH i
de oppnadde suspensjoner stabilisere seg under omrering ved
25°c og under nitrogen i 24 timer. Dette gir pH'o sin verdi.

De kalibrerte opplesninger utgjeres av supernatanten oppnadd
ved sentrifugering i 30 minutter ved 10 000 omdreininger/-
minutt av en del av de samme suspensjoner. pH'o er dermed pH

av disse supernatanter.

Man bringer deretter pH i et kjent volum av disse suspen-
sjoner og de tilsvarende kalibrerte opplesninger til pHo ved
4 tilsette den nedvendige mengde KOH og la suspensjonene og
de kalibrerte opplesninger stabilisere seg i 4 timer.

Den potensiometriske bestemmelse av disse suspensjoner
gjennomferes fra pHo ved tilsetning av salpetersyre inntil
pHE = 2,0.
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Foretrukket gar man frem ved trinnvis tilsetning av syre
tilsvarende en variasjon av pH pa 0,2 pH-enheter. Etter hver
tilsetning stabiliseres pH i et minutt.

Vh.Nh er saledes antall evivalenter syre for & oppnd pHf.

Fra pHo opptegnes uttrykket (Vh.Nh - Voh.Noh) som funksjon av
pH-trinnene for alle suspensjoner (minst 3 ionestyrker) og
for alle tilsvarende kalibrerte opplesninger.

For hver verdi av pH (ikke 0,2 enheten) bestemmes deretter
forskjellen mellom forbruket av H* eller OH™ for suspensjonen
og for tilsvarende kalibrerte opplesning. Man gjentar denne
operasjon for alle ionestyrker.

Dette uttrykket (H - OH) tilsvarer forbruket av protoner av
overflaten. Overflateladningen beregnes ved hjelp av den
ovenstéende ligning.

Man opptegner deretter kurvene for overflateladningen som
funksjon av pH for alle angjeldende ionestyrker. PZC
bestemmes ved krysningspunktet for kurvene.

Man innstiller konsentrasjonen av silika som funksjon av den
spesifikke overflate derav.

For eksempel anvendes suspensjoner med 2 % for silika med
50 m2/g ved 3 ionestyrker (0,1, 0,01 og 0,001 mol/l).

Bestemmelsen gjennomferes med 100 ml suspensjon ved & anvende
kaliumhydroksyd 0,1 M.

T tilfellet av den foreliggende oppfinnelse kan da PZC vare
mellom 2 og 9 og spesielt mellom 3 og 7.

Som det fremgar klarere av den etterfelgende redegjorelse kan
egenskapene ved overflatekjemien av silika i samsvar med
oppfinnelsen, og mer spesielt andelene av kationiske seter og
andelene av anioniske seter ved overflaten av de nevnte

silika, moduleres og styres etter eonske, og dette takket vare
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fremgangsmaten for fremstilling som er beskrevet detaljert i
det felgende. Man kan faktisk allerede n& bemerke at
fremgangsmaten for fremstilling av silika i samsvar med
oppfinnelsen hovedsakelig bestar i 4 dope overflaten av
silika ved hjelp av et i det minste toverdig metallelement.
Dette metallelement er i samsvar med oppfinnelsen kjemisk
knyttet til denne overflate.

Forekomsten av denne kjemiske -binding kan fastslds ved
oppforselen til dette silika ndr det bringes i vandig
suspensjon, 1 for eksempel vann, ved pH 7. I dette tilfellet
iakttas ingen desorpbsjon av metallelementet eller bare en
neglisjerbar desorpsjon som skyldes spor av metallelementer
som ikke er kjemisk bundet, idet disse spor kan resultere fra
fremstilling av silika med en mindre renhet.

Uten & ville vare knyttet til noen spesiell teori kan man
anta at denne binding sannsynlig er av type Si-0-X (X
betegner metallelementet).

Det skal bemerkes at metallelementet som deltar i bindingen
Si-0-X er i motsetning til visse tidligere kjente silika hvor
overflaten kan omfatte et metallelement i form av et salt som
ikke er kjemisk bundet eller adsorbert pd reversibel mite.

Ved en foretrukket utferelsesform av oppfinnelsen har de
nevnte silikatyper da et forhold (antall kationiske

seter)/ (antall kationiske seter + antall anioniske seter) pa
mellom 0,1 og 0,6 og mer foretrukket mellom 0,1 og 0,4.

Utover de kjemiske overflateegenskaper som er beskrevet i det
foregéende og som betinger den kjemiske retensjon og
adsorbsjonsevnen av silika i samsvar med oppfinnelsen, og da
stabiliteten av suspensjoner inneholdende slik silika, kan
silika i samsvar med oppfinnelsen ogs& fremby fysiske

egenskaper som gjer dem sarlig egnet for en anvendelse som
fyllstoff for papir.
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Disse egenskaper av strukturell type er beskrevet i det
felgende.

Silika i samsvar med oppfinnelsen ka generelt ha en spesifikk
overflate BET mellom 10 og 300 m2/g, foretrukket mellom 60 og
200 m2/g.

Den spesifikke overflate BET bestemmes i henhold til metoden
til BRUNAUER-EMMETT-TELLER beskrevet i "The Journal of the
American Chemical Society" vol. 60, side 309, februar 1938 og
i henhold til NF standard X11-622 (3.3).

Silika 1 samsvar med oppfinnelsen kan ha en oljeopptagning pa
mellom 80 og 500 cm®/100 g silika idet den sistnevnte
bestemmes i henhold til NFT standard 30-022 (mars 1953) under
anvendelse av dibutylftalat (DBP).

Mer spesielt er oljeopptagningen mellom 100 og 400 cm®/100 g.

Med hensyn til poresitetsegenskapene av silika i samsvar med

oppfinnelsen kan disse utgjere et porevolum varierende mellom
1 og 10 cm’/g og mer spesielt mellom 2 og 5 cm?/g (kvikkselv-
porosimetri) .

Ved en spesiell utferelsesform av oppfinnelsen er de anvendte

silika utfellingssilika.

Fremgangsmaten for fremstilling av silika i samsvar med

oppfinnelsen skal beskrives mer detaljert.

Som angitt i det foregaende bestdr denne fremgangsmate
hovedsakelig i dens trinn (a) og (b) og en kjemisk overflate-
behandling, det vil si at bare egenskapene av overflate-
kjemien for silika som behandles modifiseres ved behandlingen
og ikke deres strukturelle eller morfologiske egenskaper.

Det ferste trinn (a) av behandlingen i samsvar med opp-
finnelsen gjennomferes da med suspensjoner, vanligvis vandige
suspensjoner, av silika.
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Disse suspensjoner kan vare oppnaddd ved hjelp av hvilke som
helst kjente midler, og silika inneholdt i disse suspensjoner
kan vare av en hvilken som helst kjent type, det vil si |
utfellingssilika, silikagel eller pyrogent silika.

Ved en ferste variant av fremgangsmdten for fremstilling av
silika i samsvar med oppfinnelsen kan man gjennomfere det
ferste trinn av behandlingen med suspensjoner enkelt oppnadd
ved & bringe pa forha&nd syntetiserte silikapuilvere i
suspensjon, idet disse silika som allerede er angitt kan vare
av utfellingstype, silikagel eller pyrogen type.

Vanligvis gjennomferes denne suspensjon ved pH mellom 6 og 10
ved en temperatur pa omtrent 80°C og da med et terrstoff-
innhold av silika pd omtrent 10 vekt%.

Silika av utfellingstype, geltype eller pyrogen type nevnt i
det foregaende er produkter som er velkjent og lett synteti-
serbare, som allerede nevnt i den foreliggende sammenheng.

Pyrogene silika kan sdledes vare oppnadd for eksempel ved
hydrolyse av silisiumtetraklorid i en flamme med hey
temperatur (1000°C) eller ogsd ved hjelp av metoden med
elektrisk lysbue. Slike produkter selges sarlig av selskapet
DEGUSSA under handelsnavnet AEROSIL eller av selskapet CABOT
under handelsnavnet CABOSIL.

Med hensyn til silika produsert ved vat-metode (silikageler,
utfellingssilika) oppnas disse vanlig som vel kjent ved
omsetning mellom et alkalimetallsilikat og et surgjerende
middel som saltsyre, svovelsyre eller kullsyre, og dette
ferer til dannelse av en suspensjon av silika eller en
silikagel.

Denne reaksjon kan gjennomferes pa hvilken som helst mate
(tilsetning av syren til en beholder med silikat, samtidig
tilsetning av alle komponenter eller delvis tilsetning av
syre og silikat til en beholder med vann eller opplesninger
av silikat, moding, etc.), idet valget hovedsakelig foretas
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som funksjon av de fysiske egenskaper i det silika som man
onsker & oppna.

Man skjelner pa klassisk mdte mellom utfellingssilika og
silikageler alt etter vanlige og kjente kriterier og sarlig
at utfellingssilika har en meget bred fordeling av porer pé&
grunn av en diskontinuerlig struktur, mens gelene i mot-
setning til dette har en tredimensjonal kontinuerlig
struktur. Utfellingssilika utfelles vanlig ved pH omtrent 7
eller ved basisk pH mens gelene er oppnadd ved pH som vanlig
er sur eller sterkt sur.

Ved slutten av utfellingstrinnet fortsetter man med et
separeringstrinn for silika fra reaksjonsblandingen ved hjelp
av alle kjente midler som for eksempel vakuumfilter eller
filterpresse.

Man oppndr da en silikakake som om nedvendig vaskes.

Denne kake 1 oppdelt tilstand eller suspensjon fra fjerningen
fra filteret terkes ved hjelp av kjente midler, s=arlig ved
forstevning. Det terkede produkt males om nedvendig for
oppndelse av egnsket granulometri.

En fremgangsmate for fremstilling av utfellingssilika hvor
morfologien er szrlig egnet for en anvendelse som fyllstoff
for papir er for eksempel beskrevet i den franske patent-
seoknad 89-08874 (tilsvarende europeisk patentseknad
90401818-1) .

I henhold til denne patentseknad fremstilles et silika med
styrt poresitet og som er sarlig egnet for anvendelse
innenfor papirindustrien, pa felgende mate:

- man tilsetter samtidig, slik at pH i blandingen holdes
konstant pa en verdi mellom 7 og 10, et alkalimetallsilikat
pa den ene side og pad den annen side en syre, i en kolloidal
dispersjon av silika, og da om nedvendig i narver av en
elektrolytt,
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denne kolloidale dispersjon oppnads for eksempel ved opp-
varming ved 60 til 95°C av en vandig opplesning av alkali-
metallsilikat, og i denne opplesning tilsettes en syre inntil

oppnaelse av en pH mellom 8 og 10 og foretrukket omtrent 9,5,

- ved slutten av den samtidige tilsetning oppnas en suspen-
sjon av silika,

- deretter nedsettes pH i denne suspensjon ved tilsetning av
syre slik at pH blir mellom 3 og 7 og szrlig mellom 5 og 5,5,

- silika separeres fra reaksjonsblandingen s®rlig ved
filtrering,

- man fortsetter med en kraftig vasking av filterkaken serlig
ved hijelp av avionisert vann,

- filterkaken fjernes fra filteret og terkes for eksempel ved
forstevningsterking.

De suspensjoner av silika med hvilke det forste trinn av
fremgangsmiten for fremstilling av silika i samsvar med
oppfinnelsen gjennomferes, kan ogsa vare oppnadd ved a bringe
forsyntetiserte silikapulvere i suspensjon i samsvar med den

ferste variant omhandlet i det foregaende.

Ved en andre mulig variant av fremgangsméten for fremstilling
av silika i samsvar med oppfinnelsen blir suspensjoner som
har vert underkastet det ferste trinn med overflatebe-
handlingen tilsvarende suspensjoner av silika oppnadd ved en
vanlig metode for syntese av silika ved vat-metode som
omhandlet i det foregdende. En slik suspensjon kan da enten
vare suspensjonen oppnadd ved slutten av utfellingen og for
filtrering eller silikagelen, eller suspensijonen av silika
oppnadd etter fjernelse av filterkaken.

Ved denne andre variant henferes fremgangsmaten for silika i
samsvar med oppfinnelsen faktisk til en klassisk frem-
gangsmate for syntese av silika ved vat-metode hvor man



10

20

25

30

35

312245

18

enkelt i forbindelse med ett av dens trinn (avsluttet
utfelling og/eller fjernelse av filterkaken) integrerer en
supplerende behandling som angitt mer detaljert i det
felgende.

I dette tilfellet tilsvarer det eller de foregdende eller
etterfelgende trinn ved behandlingen i samsvar med opp-
finnelsen hverken mer eller mindre enn klassiske og kjente
trinn som anvendes i en hvilken som helst fremgangsmate for
fremstilling av silika ved vat-metode.

Det er da viktig & bemerke at silika i samsvar med opp-
finnelsen oppnadd ved en slik fremgangsméte ikke er
forskjellig fra silika som kan vare oppnddd ved den samme
fremgangsmdte men uten anvendelse av supplerende behandling,
og bare med hensyn til enkelte karakteristikker av
overflatekjemien og ikke med hensyn til de fysiske

egenskaper.

Det felger at for oppnaelse av silika i samsvar med opp-
finnelsen og med egenskaper for struktur eller morfologi som
enskes, er det tilstrekkelig a anvende en klassisk og kjent
fremgangsmdte for fremstilling av utfellingssilika som man
vet forer til silika med de eonskede fysiske egenskaper, men
hvori man ytterligere har integrert behandlingstrinnet i
samsvar med oppfinnelsen. Det bemerkes endelig at denne
tilsvarighetsregel mellom de fysiske egenskaper av silika som
enna ikke er behandlet pa den ene side og p& den annen side
silika som er behandlet ogsad gjelder ved den ferste variant
for fremgangsmaten for fremstilling av silika i samsvar med

oppfinnelsen.

Suspensjoner av silika som behandles i samsvar med opp-
finnelsen og som er oppnadd ved hjelp av den ene eller den
andre av de varianter som er omhandlet i det foregaende, kan
ha et silikainnhold varierende fra 5 til 50 vekt% og
foretrukket mellom 10 og 30 vekt%.
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I samsvar med oppfinnelsen skal pH 1 disse suspensjoner vare
lavere enn eller 1lik 8. Om nedvendig bringes da pH i den
initiale suspensjon til en slik verdi ved tilsetning av syre.

I samsvar med oppfinnelsen behandles da de ovennevnte
suspensjoner av silika med minst et organisk eller uorganisk
salt av et i det minste toverdi metallelement.

Blant de toverdige metallelementer som anvendes kan mer

spesielt nevnes jordalkalimetallelementer som for eksempel
magnesium, kalsium, strontium og barium, sjeldne jordmetaller
gsom for eksempel lantan, serium og yttrium som her anferes
som sjeldent jordmetall, titan, zirkonium, jern, nikkel, sink

og aluminium.

Ved en spesiell og foretrukket utferelsesform av behandlingen
i samsvar med oppfinnelsen anvendes aluminium som metall-
element.

I samsvar med oppfinnelsen kan disse elementer foreligge i
form av deres organiske eller uorganiske salter.

Som organiske salter kan sarlig nevnes salter av karboksyl-
syrer eller polykarboksylsyrer, som for eksempel eddiksyre,
sitronsyre, vinsyre eller oksalsyre.

Som uorganiske salter kan szrlig nevnes halogenider og
oksyhalogenider som for eksempel klorider og oksyklorider,
nitrater, fosfater, sulfater og oksysulfater.

I praksis innferes metallsaltene i suspensjonene av silika i
form av opplesninger, generelt vandige opplesninger. Disse
salter kan selvfelgelig innferes i form av faststoff idet
deres opplesning foregdr etter kontakten med dispersjonen av
silika. Foretrukket innferes opplesninger av metallsalter
gradvis i suspensjonen av silika i et eller flere trinn for &
oppnd en ganske homogen behandling.
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Mengden av metallelement som innferes i suspensjonen av

silika kan variere innen meget vide grenser.

I praksis kan det anvendes en mengde metallelement slik at
med hensyn til det endelige behandlede silika gjenfinnes
elementet i en mengde pd 0,01 til 30 vekt%, og sarlig mellom

0,5 og 5 vekt%, bundet til overflaten av silika.

Blandingen mellom suspensjonene av silika og metallsalter kan
gjennomferes ved en temperatur fra vanlig temperatur til
100°C og foretrukket ved en temperatur over 60°C. Tempera-
turer mellom 60 og 80°C egner seg sarlig godt.

Under innferingen av metallsaltet avtar pH i reaksjons-

blandingen gradvis.

Etter at innferingen av metallsaltene avsluttes, bringes i et
andre trinn pH i reaksjonsblandingen til en verdi over eller
1lik 3,5.

Denne ekning av pH gjennomferes ved tilsetning av en base til
reaksjonsblandingen, for eksempel ved hjelp av en opplesning
av natriumhydroksyd eller ammoniakk.

Temperaturen i reaksjonsblandingen under dette andre trinn er
fordelaktig den samme som ble anvendt for & gjennomfere det

ferste trinn i behandlingen.

Ved slutten av det andre trinn kan det vare fordelaktig &
anordne en modning av reaksjonsblandingen. Denne modning
skjer da vanlig ved den temperatur hvorunder det andre trinn
i behandlingen (trinnet med okning av pH) ble gjennomfert.
Varigheten av modningen kan vare fra ncen minutter til noen
timer, foretrukket fra 10 minutter til 1 time.

Eventuelt kan man ved slutten av det andre trinn eller den
nevnte modning til slutt anordne en siste innstilling av pH,
idet den siste innstilling er bestemt til & fiksere pH i det
endelige silika som funksjon av dets pAtenkte anvendelse.
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Ved slutten av behandlingen i samsvar med oppfinnelsen blir
det behandlede silika s& separert fra reaksjonsblandingen ved
hjelp av kjente midler som vakuumfiltrering eller filter-
presse.

Man oppnar da en kake av behandlet silika som om nedvendig

kan vaskes for eksempel med avionisert wvann.

Denne kake av behandlet silika, eller hvis den fjernes,
suspensjonen fra fjernelsen av det behandlede silika, terkes
ved hjelp av kjente midler, sarlig ved forstevningsterking.
Det terkede produkt males om nedvendig for oppndelse av den
onskede granulometri.

Som allerede anfert konstaterer man da at de siste trinn ved
fremgangsmaten for fremstilling av silika i samsvar med
oppfinnelsen bare er gjennomfering av de klassiske trinn som
gjennomferes ved alle fremgangsmater for syntese av silika
ved vat-metode.

Ved slutten av fremgangsmaten for syntese i samsvar med
oppfinnelsen oppnas silika hvis overflatekjemi er dypt

modifisert i forhold til tidligere kjent klassisk silika.

Den kjemiske doping med metallelement som er gjennomfert ved
overflaten av silika medfsrer en modifikasjon av antallet og
naturen av overflateseter, som kan vare kationiske eller
anioniske, idet denne modifisering ferer til en forbedring av
egenskapene av silika, noe som vil fremgd klart av de etter-
felgende eksempler.

De parametre som tillater & styre, det vil si eke eller
nedsette, antallet av og mengdeforholdet mellom kationiske og
anioniske seter ved overflaten av silika i samsvar med
oppfinnelsen er hovedsakelig folgende: innholdet av innferte
metallelementer; initial pH i suspensjonen av silika som
behandles, det vil si pH som foreligger fer man eventuelt har
bragt denne til en verdi lavere enn eller lik 8 for &
gjennomfere behandlingen; pH i suspensjonen klar for
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behandling; og pH oppnaddd ndr man gar frem med ekning av pH i
den behandlede suspensjon (trinn b i prosessen).

Man bemerker til slutt at suspensjonene (eller slurriene) av
silika som oppnas enten ved direkte suspensjon av silika i
samsvar med oppfinnelsen eller ved slutten av trinn (a) og
(b) av behandlingen i samsvar med oppfinnelsen forklart i det

foregaende, utgjer i seg selv sarlig interessante blandinger.

Disse suspensjoner av behandlet silika har faktisk den
serlige fordel at de er meget stabile over tid og geldanner
ikke.

Dette letter sterkt transport og lagring av suspensjoner av
silika med henblikk pd deres direkte anvendelse som beleg-
ningsbad for papir.

Det er tidligere vist for eksempel i den franske patentseknad
FR 2 627 176 at man, for unngdelse av tendensen til
sedimentasjon og geldannelse av suspensjoner av silika, er
nedt til & tilsette forskjellige tilsetningsmidler.
Suspensjoner av silika behandlet i samsvar med den
foreliggende oppfinnelse tillater da unngdelse av de ulemper
som er knyttet til en slik anvendelse.

For ytterligere a oke stabiliteten av suspensjoner i samsvar
med oppfinnelsen er det vanlig fordelaktig a foreta en
vatmaling, szrlig ved hjelp av en kulemelle, av suspensjonene
for & bringe partikkelsterrelsen av silika til en passende

sterrelse.

Eksempler som illustrerer oppfinnelsen skal gis, sdvel som en
definisjon av tester anvendt for kvantifisering av pa den ene
side adsorbsjonsevnen og pa den annen side den kjemiske
retensjon av silika.

Beskrivelse av trykkfarge-adsorbsjonstest.



15

20

25

30

35

312245

23

Trykkfarger tilsvarende hver elementazrfarge, nemlig magenta,
gult og blatt (HEWLETT PACKARD trykkfarger) fortynnes hundre
ganger 1 ionerenset vann. Man oppnar da tre initiale
opplesninger M, J og B.

Man innferer 1 g silika i 10 ml av hver av de tre opp-

lesninger og foretar omrering i 5 minutter ved 25°C.

Suspensjonene sentrifugeres deretter ved 7500 omdrein-
inger/minutt i 30 minutter og supernatantene filtreres pa
milliporefilter 0,22 mikrometer.

Konsentrasjonene av trykkfarge som forblir i opplesning etter
adsorbsjon bestemmes ved synlig spektrofotometri ved 3
fezlgende belgelengder: 548, 360 og 630 nm. Graden av
adsorbert fargestoff bestemmes av forholdet:

% ads = (omradet av supernatanttopp-omradet av topp for
opprinnelig opplesning) x 100. A

Beskrivelse av kjemisk retensjonstest for silika pa cellu-
lose.

Denne test bestldr i & male mengden av silika tilbakeholdt ved
kjemisk adsorbsjon pad fibre av en cellulose under anvendelse
av en protokoll beskrevet mer detaljert av Unbehend J.E i
Tappi 1977,60(7)110-112 og modifisert for nedvendig til-
pasning av silikaretensjon. Silika males nedvendig til en
midlere diameter pd heyst 5,0 mikrometer (malt pa et apparat
av type CILAS). Malingene gjennomferes pad en cellulose med
sammensetning 40 % levtrevirke og 60 % bartrevirke med
kationisk behov 1ik 74 mikroekvivalenter/g cellulose.

En suspensjon x fremstilles ved dispersjon i 300 g renset
vann av en masse pd 10 g (neyaktig malt) terket cellulose med
sammensetning 40 % levtrevirke/60 % bartrevirke. Denne
suspensjon homogeniseres under omrering med en hastighet pa
1500 omdreininger/minutt under anvendelse av en turbin av
type "deflokkuleringsturbin" i 45 minutter ved 25°C. En

opplesning- Y fremstilles ved opplesning i 189 g renset vann
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av en masse pa 1 g (neyaktig malt) mikronisert silika (¢
middel < 5 um) og terkes i 12 timer ved 120°C.

Opplesningen Y innlemmes deretter i suspensjon x hele tiden
under omreoring, for & oppnd en god homogenisering av

blandingen. pH innstilles til en verdi p& 6,0 ved hjelp av
en opplesning av natriumhydroksyd eller svovelsyre 0,10 M/1.

Blandingen deflokkuleres i 30 minutter ved 25°C og helles
deretter ut i et apparat av type Jar Mark 4. Suspensjonen
omreres ved 600 omdreininger/minutt i 10 minutter. Suspen-
sjonen blir deretter filtrert under omrering og under vakuum
for gjenvinning av 100 ml filtrat E.

Pa samme mate fremstilles en referansesuspensjon ved &
dispergere 10,0 g cellulose i 490 g vann. Denne suspensjon
homogeniseres under omrering med en hastighet pa 1600
omdreininger/minutt under anvendelse av en turbin av type
"deflokkulerende turbin" i 45 minutter ved 25°C. pH
innstilles til en verdi pa 6,0 ved hjelp av en opplesning av
natriumhydroksyd eller svovelsyre 0,10 M/l og blandingen
deflokkuleres i 30 minutter ved 25°C og helles deretter ut i
et apparat av type Jar Mark 4. Suspensjonen omreres ved 600
omdreininger/minutt i 10 minutter. Suspensjonen filtreres
deretter under omrering og under vakuum for gjenvinning av
100 ml filtrat R.

De 100 ml av filtrat R anbringes i en digel med masse m, pa
forhand kalsinert ved 900°C i 5 timer og avkjelt i en
eksikator og dermed blir massen av sammenstillingen m,.
Sammenstillingen bringes til 120°C i 12 timer i et luftet
skap for & fjerne alt vann og dette gir massen m, av
sammensetningen oppnddd etter terking. Denne kalsineres
deretter ved 900°C i 5 timer og veies etter avkjeling i en
eksikator, og dette gir m; som massen av digelen + silika.

Den samme operasjon gjennomferes for filtratet E. Omtrent
100 ml filtrat E anbringes i en digel med masse M, pd forhand

"~ kalsinert ved 900°C i 5 timer og avkjelt i en eksikator, og

R et
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dette gir massen M; av sammenstillingen. Sammenstillingen
bringes til 120°C i 12 timer i et luftet skap for & fjerne
alt vann og dette gir M, av sammenstillingen oppnadd etter
terking. Denne kalsineres deretter ved 900°C i S timer og
veies etter avkjeling i en eksikator, og dette gir M; som
massen av digel + silika.

Prosentandelen av uorganisk masse ekstrahert fra cellulosen
ved denne metode og innholdet i filtratet bestemmes ved hjelp
av fslgende ligning:

Retensjonsgraden uttrykt som forholdet mellom massen av
silika adsorbert pa cellulosefibrene og innfert silika er
gitt ved ligningen:
100 (M, - M)
100 (0,20 - Py - ]
M1

TR=

0,20
Eksempel 1 (referanseeksempel).

I en reaktor utstyrt med et system for temperaturregulering
og pH og et omreringssystem av type Mixel innferes 3,33 1
natriumsilikat med konsentrasjon av silika pa 130 g/l og
molart forhold S$i0,/Na,0=3,5 og 16,66 1 ionebyttet vann med
ledningsevne 1 pS/cm. Etter & ha igangsatt omrering (350
omdreininger/minutt), oppvarmes beholderen etablert pa denne
mate ved 85°C.

Nar denne temperatur er oppnaddd fortsetter man med tilsetning
av 2,20 1 svovelsyre med konsentrasjon 80 g/l med konstant

tilfert mengde pa 0,420 l/minutt for & bringe pH til 9,2.

Man fortsetter deretter med samtidig tilsetning av 33,37 1
natriumsilikat med konsentrasjon av silika pa 130 g/l med
molart forhold Si0O,/Na,0=3,5 og tilferselsmengde 0,660
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1/minutt og 22,70 1 svovelsyre med 80 g/l. Tilferselen av
svovelsyre innstilles slik at pH i reaksjonsblandingen
opprettholdes ved konstant verdi 9,0.

Etter 50 minutters tilsetning stanses tilsetningen av
natriumsilikat og man fortsetter tilsetningen av svovelsyre i
en tilferselsmengde pa 0,420 1l/minutt inntil pH i reaksjons-
blandingen stabiliseres ved 5,0. Deretter gjennomfores en
modning i 15 minutter ved denne pH. Under modningen opprett- -
holdes pH ved 5,0 ved tilsetning av syre. Ved avsluttet
modning bringes pH til 4,5 ved tilsetning av svovelsyre i en
tilferselsmengde pad 0,494 1l/minutt og man gjennomferer

deretter en modning i 10 minutter ved denne pH.

Etter oppher av oppvarmingen filtreres blandingen og den
oppnadde filterkake vaskes med avionisert vann inntil det
oppnas et filtrat med ledningsevne 1000 uS/cm. Filterkaken

blir deretter tatt ut for & danne en slurry med 20 % silika.

Silika terkes ved forstevning. Man foretar til slutt en
maling av det oppnddde silika pad en luftstrédlemslle for
oppnaelse av en midlere diameter pad 3 um. De fysisk-kjemiske
egenskaper av det derved oppnadde silika er oppfert i den
etterfelgende tabell I.

Eksempel 2: Fremstilling av et silika dopet med 9 vekt$%

aluminium.

10 kg slurry med 20 % silika, fra eksempel 1, dispergeres i
vann for & danne en suspensjon med 10 % silika. Denne
suspensjon oppvarmes deretter ved 65°C. NAr denne temperatur
er oppnddd innstilles pH i slurrien til 7,0 ved tilsetning av
en vandig opplesning av natriumhydroksyd 180 g/l. Man
fortsetter med tilsetning av 5,5 1 opplesning av aluminium-
sulfat med konsentrasjon av Al,(SO,),,18H,0 pa& 450 g/1 i en
tilforselsmengde pa 0,550 1/minutt. Man fortsetter med en

tilsetning av NaOH med 180 g/1 i en tilferselsmengde pa 0,560
1/minutt for & bringe pH i1 den derved oppnadde
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reaksjonsblanding til 7,5. Man foretar deretter en modning i
60 minutter ved 65°C.

Ved slutten av modningen innstilles pH i reaksjonsblandingen
til 4,0 ved tilsetning av svovelsyre med 80 g/l og man

gjennomferer deretter en modning i 10 minutter ved denne pH.

Etter stans i oppvarmingen filtreres blandingen, og den
oppnddde filterkake vaskes med avionisert vann inntil det
oppnds et filtrat med ledningsevne 2000 pS/cm. Kaken fjernes
deretter for & danne en slurry med 25 % silika.

En del av silikaslurrien oppnadd pa denne mate terkes ved
forstevning for oppnaelse av et silika i form av et pulver.
Man foretar endelig en maling av det oppnadde silika pa en
luftstralemelle for oppndelse av en midlere diameter pa 3 um.
De fysisk-kjemiske egenskaper av det derved oppnadde silika
er oppfert i den etterfeslgende tabell I.

Den annen del av slurrien males i en kulemelle av type
"NETSCH" utstyrt med en beholder pa 1,2 1 fylt med 960 ml
kuler av magnesiumholding aluminiumoksyd med diameter 1,2 mm.
Malingen gjennomferes ved en hastighet p4 2500 omdrei-
ninger/minutt og en tilferselsmengde pa 10 l/time. Egen-
skapene av silikaslurrien oppnadd pad denne mate er foelgende:

Terrstoffinnhold vekt%: 25

Midlere diameter i pgm: 3,0

Plastisk viskositet 1 mPa.s.: 22
Stremningsterskel Pa: 5

Stabilitet etter 4 maneder: ingen sedimentasjon

Eksempel 3: Fremstilling av et silika dopet med 25 vekt$%

zirkonium.

10 kg slurry med 20 % silika, fra eksempel 1, dispergeres i
vann for & danne en suspensjon med 6 % silika. Denne
suspensjon oppvarmes deretter ved 65°C. Nar denne temperatur
er oppnaddd innstilles pH i slurrien til 6,0 ved tilsetning av
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en vandig opplesning av natriumhydroksyd med 180 g/l. Man
fortsetter med tilsetning av 6,7 1 av en opplesning av
zirkoniumoksyklorid (Z2rOCl,) med 1,12 mol/l Zr i en
tilferselsmengde pa 0,100 1/minutt. Etter en modning i 10
minutter innstilles pH i reaksjonsblandingen til 4,0 ved
tilsetning av NaOH med 180 g/l i en tilferselsmengde p& 0,300
1/minutt og man gjennomferer deretter en siste modning i 60
minutter ved 65°C.

Etter stans av oppvarmingen filtreres blandingen og den
oppnadde filterkake vaskes med avionisert vann. Kaken
fijernes deretter fra filteret og terkes ved forstevning for
oppnéelse av et silika i form av et pulver. Man foretar til
slutt en maling av det oppnadde silika pa luftstrilemelle for
oppnaelse av en midlere diameter pd 3 um. De fysisk-kjemiske
egenskaper av det derved oppnadde silika exr oppfert i den
etterfelgende tabell I.

Eksempel 4: Fremstilling av et silika dopet med 15 vekt$%

titan.

10 kg slurry med 20 % silika, fra eksempel 1, dispergeres i
vann for 4 danne en suspensjon med 10 % silika. Denne
suspensjon oppvarmes deretter ved 65°C. N&r denne temperatur
er oppnadd innstilles pH i slurrien til 6,0 ved tilsetning av
en vandig opplesning av natriumhydroksyd med 180 g/l1. Man
fortsetter med tilsetning av 1,19 kg titanoksysulfat (Ti0S0,)
i en tilferselsmengde pa 0,100 1l/minutt. Etter en modning i
10 minutter innstilles pH 1 reaksjonsblandingen til 4,0 ved
tilsetning av NaOH med 180 g/l i en tilferselsmengde p& 0,200
l1/minutt og man gjennomferer deretter en siste modning i 60

minutter ved 65°C.

Etter stans av oppvarmingen filtreres blandingen og den
oppnadde filterkake vaskes med avionisert vann. Filterkaken
fjernes deretter fra filteret og terkes ved forstevning for
oppnaelse av et silika 1 form av et pulver. Man foretar til
slutt en maling av det oppnadde silika pd en luftstrilemelle
for oppnaelse av en midlere diameter pd 3 um. De fysisk-
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kjemiske egenskaper av det derved oppnaddde silika er oppfert
i den etterfelgende tabell TI.

Eksempel 5: Fremstilling av et silika dopet med 12 vekt$%
kalsium.

10 kg slurry med 20 % silika, fra eksempel 1, dispergeres i
vann for & danne en suspensjon med 10 % silika. Denne
suspensjon oppvarmes deretter ved 65°C. NA&r denne temperatur
er oppnaddd innstilles pH i slurrien til 6,0 ved tilsetning av
en vandig opplesning av natriumhydroksyd 180 g/l. Man
fortsetter deretter med tilsetning under omrering av 1,22 kg
kalsiumnitrat. Etter en modning i 30 minutter innstilles pH
i reaksjonsblandingen til 4,0 ved tilsetning av NaOH med 180
g/l i en tilferselsmengde pa 0,200 1l/minutt og man gjennom-
ferer deretter en siste modning i 60 minutter ved 65°C.

Etter oppher av oppvarmingen filtreres blandingen og den
oppnadde filterkake vaskes med ionebyttet vann. Filterkaken
fjernes deretter fra filteret og terkes ved forstevning for
oppnaelse av et silika i form av et pulver. Man foretar til
slutt en maling av det oppnadde silika pa en luftstrilemslle
for oppnaelse av en midlere diameter pa 3 um. De fysisk-
kjemiske egenskaper av det derved oppnadde silika er oppfert
i den etterfelgende tabell I.

Eksempel 6: Fremstilling av et silika dopet med 9 vekt%

aluminium.

I en reaktor utstyrt med et system for regulering av
temperatur og pH og et system for omrering av type Mixel
innferes 3,33 1 natriumsilikat med konsentrasjon av silika pa
130 g/1 og molart forhold Si0,/Na,0=3,5 og 16,66 1 ionebyttet
vann med ledningsevne 1 pS/cm. Etter & ha igangsatt omrering
(350 omdreininger/minutt) oppvarmes den derved oppnadde
beholder ved 85°C. NAar denne temperatur er oppnadd fort-
setter man med tilsetning av svovelsyre med konsentrasjon pa

80 g/1 med konstant tilfersel pa 0,420 l/minutt for & bringe
pH til 9,0.
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Man fortsetter deretter med samtidig tilsetning av 33,37 1
natriumsilikat med konsentrasjon av silika pa 130 g/1 med
molart forhold $i0,/Na,0=3,5 og tilferselsmengde pa 0,660
1/minutt og 22,70 1 svovelsyre med 80 g/l. Tilferselsmengden
for svovelsyre innstilles slik at pH i reaksjonsblandingen
opprettholdes ved en konstant verdi 9,0. Etter 50 minutters
tilsetning stanses tilsetningen av natriumsilikat og man
fortsetter tilsetningen av svovelsyre i en tilferselsmengde
pd 0,420 1/minutt inntil pH i reaksjonsblandingéﬁ'
stabiliseres ved 5,5. Under denne fase reguleres
temperaturen i blandingen til 65°C. Man gjennomferer
deretter en modning i 15 minutter ved denne pH. Under
modningen opprettholdes pH ved 5,5 ved tilsetning av syre.
Ved slutten av modningen underkastes silika en overflate-

behandling etter felgende protokoll:

NAr temperaturen i1 reaksjonsblandingen nar 65°C tilsettes

15 1 opplesning av aluminiumsulfat med konsentrasjon av

Al, (SO4),,18H,0 pé& 450 g/1 i en tilferselsmengde pa 0,720
1/minutt. Man fortsetter med en tilsetning av NaOH med 180
g/l i en tilforselsmengde pa 0,560 1l/minutt for 4 endre pH i
den derved dannede reaksjonsblanding til 7,5. Man foretar
deretter en modning i 60 minutter ved 65°C.

Ved slutten av modningen innstilles pH i reaksjonsblandingen
til 4,2 ved tilsetning av svovelsyre med 80 g/l hvoretter det
gjennomferes en modning i 15 minutter.

Etter oppher av oppvarming filtreres blandingen, og den
oppnadde filterkake vaskes med avionisert vann inntil det
oppnas et filtrat med ledningsevne 2000 uS/cm. Filterkaken
blir deretter spylt ut til & danne en slurry med 25 % silika.

En del av den saledes oppnadde silikaslurry terkes ved
forstevning for oppndelse av et silika i form av pulver. Man
foretar til slutt en maling av det oppnadde silika p& en
luftstrdlemeolle for oppnaelse av en midlere diameter pa 3 pum.
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De fysisk-kjemiske egenskaper av det derved oppnédde silika
er oppfert i den etterfelgende tabell I.

Den annen del av slurrien males i en kulemelle av type NETSCH
utstyrt med en beholder pa 1,2 1 fylt med 960 ml
magnesiumholdig aluminiumoksyd med sterrelse 1,2 mm.

Malingen gjennomferes med en hastighet pd 2500 omdrei-
ninger/minutt og en tilferselsmengde pa 10 1l/time.

Egenskapene av den derved oppnadde silikaslurry er felgende:

Terrstoffinnhold vekt%: 25

Midlere diameter pum: 3,0

Plastisk viskositet i1 mPa.s.: 20
Stremningsterskel Pa: 0

Stabilitet etter 4 maneder: ingen sedimentasjon

Eksempel 7: Fremstilling av et silika dopet med 19 vekt$%

aluminium.
En silikadispersjon fremstilles som i eksempel 6.

Nir temperaturen i reaksjonsblandingen nar verdien 65°C
tilsettes 30 1 opplesning av aluminiumsulfat med konsen-
trasjon av Al,(S0,);,18H,0 pd 450 g/1 i en tilferselsmengde pa
1,20 1/minutt. Man fortsetter med en tilsetning av NaOH med
180 g/1 1 en tilferselsmengde pa 0,560 1/minutt for & endre
PH i den oppnadde blanding til 6,5. Deretter foretas en
modning i 60 minutter ved 65°C.

Ved avsluttet modning innstilles pH i reaksjonsblandingen til
4,2 ved tilsetning av svovelsyre med 80 g/l hvoretter det
foretas en modning i 15 minutter.

Etter stans i oppvarmingen filtreres blandingen og den
oppnddde filterkake vaskes med avionisert vann inntil det
oppnds et filtrat med ledningsevne 2000 uS/cm. Filterkaken
blir deretter spylt fra filteret for & danne et slurry med
25 % silika.
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En del av den sadledes oppnadde silikaslurry terkes ved
forstevning for oppnaelse av et silika i form av et pulver.
Man foretar til slutt en maling av det oppnadde silika pa en
luftstrialemelle for oppndelse av en midlere diameter pa 3 um.

De fysisk-kjemiske egenskaper av det derved oppnadde silika
er oppfert i den etterfelgende tabell I.

Den andre del av slurrien males i en kulemzlle av type
"NETSCH" ustyrt med en beholder pad 1,2 1 fylt med 960 ml
magnesiumholdige aluminiumoksydkuler med sterrelse 1,2 mm.
Malingen gjennomferes med en hastighet pa 2500 omdrei-
ninger/minutt og en tilferselsmengde pa 10 1l/time.

Egenskapene av silikaslurrien oppnddd p& denne mite er

felgende:
Torstoffinnhold vekt%: 25
Midlere diameter pm: 3,0
Plastisk viskositet i mPa.s: 20
Stremningsterskel Pa: 0
Stabilitet etter 4 maneder: ingen sedimentasjon

Eksempel 8: Fremstilling av silika dopet med 1 vekt$%

aluminium.
En dispersjon av silika fremstilles som i eksempel 6.

Nar temperaturen i1 reaksjonsblandingen ndr 75°C tilsettes
1,61 1 opplesning av aluminiumsulfat med konsentrasjon av
Al, (SO,),,18H,0 pa 450 g/l i en tilferselsmengde pa 0,075
1/minutt. Man fortsetter med tilsetning av NaOH med 180 g/l
i en tilferselsmengde pd 0,250 1l/minutt for & endre pH i den
derved dannede blanding til 8,0. Deretter gjennomferes en
modning i 60 minutter ved 75°C.

Ved avsluttet modning innstilles pH i reaksjonsblandingen til
4,2 ved tilsetning av svovelsyre med 80 g/l hvoretter det
gjennomferes en modning i 15 minutter.
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Etter stans i oppvarmingen filtreres blandingen, og den
oppnadde filterkake vaskes med avionisert vann inntil det
oppnas et filtrat med ledningsevne 2000 pS/cm. Filterkaken
spyles deretter ut for & danne en slurry med 25 % silika.

En del av silikaslurrien oppnddd p& denne mate terkes ved
forstevning for oppnaelse av et silika i form av pulver. Man
foretar til slutt en maling av det oppnddde silika pd en
luftstrilemelle for oppnidelse—-av~en midlere diameter pa 3 um.

De fysisk-kjemiske egenskaper av det derved oppnadde silika
er oppfert i den etterfolgende tabell I.

Den andre del av slurrien males i en kuleme@lle av type
"NETSCH" utstyrt med en beholder pd 1,2 1 fylt med 960 ml
magnesiumholdig aluminiumoksydkuler med diameter 1,2 mm.
Malingen gjennomferes med en hastighet pa 2500 omdrei-
ninger/minutt og en tilferselsmengde pa 10 l/time.

Egenskapene av den saledes oppnadde silikaslurry er felgende:

Torrstoffinnhold vekt%: 25

Midlere diameter pum: 3,0

Plastisk viskositet i mPa.S: 15
Stremningsterskel Pa: 0

Stabilitet etter 4 maneder: ingen sedimentasjon

Eksempel 9: Fremstilling av et silika dopet med 5 vekt$%
aluminium.

I en reaktor utstyrt med et system for regulering av
temperatur og pH og et system Mixel for omrering innferes

4,52 1 natriumsilikat med konsentrasjon av silika pad 130 g/1
og et molart forhold Si0,/Na,0=3,42 og 12,48 1 ionebyttet vann
med ledningsevne 1 pS/cm. Etter & ha igangsatt omrering (350
omdreininger/minutt) blir beholderinnholdet dannet pa& denne
mite oppvarmet til 90°C. N&r denne temperatur er nadd
fortsettes tilsetning av svovelsyre med konsentrasjon pa

80 g/1 med en konstant tilferselsmengde 0,420 1/minutt for &
endre pH til 9,0.
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Man fortsetter deretter med samtidig tilsetning av 33,37 1
natriumsilikat med konsentrasjon av silika pa 130 g/l med
molart forhold Si0,/Na0=3,42 og tilferselsmengde pad 0,660
1/minutt og 23,30 1 svovelsyre med 80 g/l. Tilferselen av
svovelsyre innstilles slik at pH i reaksjonsblandingen
opprettholdes ved konstant verdi pa 9,0. Etter 50 minutters
tilsetning stanses tilsetningen av natriumsilikat og man
fortsetter tilsetningen av svovelsyre i en tilferselsmengde
P& 0,420 l/minutt inntil pH i reaksjonsblandingen
stabiliseres ved 5,5. Under denne fase styres temperaturen i
blandingen ved 75°C. Man gjennomferer deretter en modning i
15 minutter ved denne pH. Under modningen opprettholdes pH
ved 5,5 ved tilsetning av syre. Ved avsluttet modning
underkastes det oppnaddde silika en overflatebehandling ved
hjelp av felgende protokoll:

Niar temperaturen i reaksjonsblandingen ndr 75°C tilsettes
7,40 1 opplesning av aluminiumsulfat med konsentrasjon av
A12(304)3,18H20 og 450 g/1 i en tilferselsmengde pa 0,720
1/minutt. Man fortsetter deretter med tilsetning av NaOH med
180 g/1 i en tilferselsmengde pa 0,560 l/minutt for & endre
PH 1 reaksjonsblandingen oppnadd pa denne mate til 8,0.
Deretter foretas en modning i 60 minutter ved 75°C.

Ved avsluttet modning innstilles pH i reaksjonsblandingen til
4,2 ved tilsetning av svovelsyre med 80 g/l hvoretter man
gjennomferer en modning i 15 minutter.

Etter stans i oppvarmingen filtreres blandingen, og den
oppnadde filterkake vaskes med avionisert vann inntil det
oppnas et filtrat med ledningsevne 2000 uS/cm. Kaken spyles
deretter ut fra filteret for 4 danne en slurry med 25 %
silika.

En del av slurrien oppnadd pd denne mate teorkes ved for-
stovning for oppnaelse av et silika i form av pulver. Man
foretar til slutt en maling av det oppnddde silika p& en
luftstralemelle for & oppnd en midlere diameter pa 3 pum.
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De fysisk-kjemiske egenskaper av det derved oppnddde silika
er oppfert i den etterfelgende tabell I.

Den andre del av slurrien males i en kulemelle av type NETSCH
utstyrt med en beholder pd 1,2 1 utstyrt med 960 ml
magnesiumholdige aluminiumoksydkuler med diameter 1,2 mm.
Malingen gjennomferes med en hastighet pa 2500 omdrei-
ninger/minutt og i en tilferselsmengde pa 10 1l/time.

Egenskapene av den derved oppnaddde silikaslurry er felgende:

Terrstoffinnhold vekt%: 25

Midlere diameter pum: 3,0

Plastisk viskositet i mPa.s: 15
Streomningsterskel Pa: 0

Stabilitet etter 4 maneder: ingen sedimentasjon

Eksempel 10: Fremstilling av et silika dopet med 3,1 vekt$%
aluminium.

I en reaktor utstyrt med et system for regulering av
temperatur og pH og et system "Mixel" for omrering innferes
5,30 1 natriumsilikat med konsentrasjon av silika p& 130 g/l
og et molart forhold Si0,/Na,0=3,32 og 10,00 1 ionebyttet vann
med ledningsevne 1 uS/cm. Etter & ha igangsatt omrering (350
omdreininger/minutt) ble blandingen oppnddd p& denne mite
oppvarmet ved 90°C. NA&r denne temperatur er oppn&dd
fortsettes tilsetning av svovelsyre med konsentrasjon 80 g/l

i en konstant mengde pa 0,38 1/minutt for & endre pH til 9,2.

Man fortsetter deretter med samtidig tilsetning av 44,70 1
natriumsilikat med konsentrasjon av silika pa 130 g/l med
molart forhold S$i0,/Na,0=3,32 og tilferselsmengde 0,745
1/minutt og 32,10 1 svovelsyre med 80 g/l. Tilferselsmengden
for svovelsyre innstilles slik at pH i reaksjonsblandingen
holdes ved konstant verdi pa 9,0. Etter 60 minutters
tilsetning stanses tilsetningen av natriumsilikat og man
fortsetter tilsetningen av svovelsyre i en tilferselsmengde
pd 0,350 1l/minutt inntil pH i reaksjonsblandingen
stabiliseres ved 5,0. Under denne fase reguleres
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temperaturen i reaksjonsblandingen ved 75°C. Man foretar
deretter en modning i 30 minutter ved denne pH. Under
modningen opprettholdes pH ved 5,0 ved tilsetning av syre.
Ved avsluttet modning underkastes det oppnadde silika
overflatebehandling ved hjelp av felgende protokoll:

Nar temperaturen i reaksjonsblandingen ndr verdien 75°C
tilsettes 6,20 1 opplesning av aluminiumsulfat med konsen-
trasjon Al, (SO,),,18H,0 pd 450 g/l og en tilferselsmengde pa
0,720 1/minutt. Man fortsetter deretter med tilsetning av
NaOH med 180 g/l i en tilferselsmengde pd 0,560 1l/minutt for
a endre pH i den derved oppnaddde reaksjonsblanding til 8,0.
Man gjennomferer deretter en modning i 30 minutter ved 75°C.

Ved avsluttet modning innstilles pH i reaksjonsblandingen til
4,2 ved tilsetning av svovelsyre med 80 g/l hvoretter man

gjennomferer en modning i 15 minutter.

Etter stans i oppvarmingen filtreres blandingen, og den
oppnadde filterkake vaskes med avionisert vann inntil det
oppnas et filtrat med ledningsevne 2000 pS/cm. Filterkaken

blir deretter spylt fra filteret for & danne en slurry med
35 % silika.

En del av den derved oppnadde silikaslurry terkes ved
forstevning for oppnaelse av et silika i form av pulver. Man
foretar til slutt en maling av det oppnddde silika pd en
luftstrdlemelle for oppndelse av en midlere diameter pd 3 um.

De fysisk-kjemiske egenskaper av det derved oppnaddde silika
er oppfert i den etterfelgende tabell I.

Den andre del av slurrien males pa en kulemslle av type
NETSCH utstyrt med en beholder pa 1,2 1 fylt med 960 ml
magnesiumholdige aluminiumoksydkuler med sterrelse 1,2 mm.
Malingen gjennomferes med en hastighet p& 2500 omdrei-
ninger/minutt i en tilferelsmengde pd 10 1/time. Egenskapene
av silikaslurrien oppnadd pa denne mdte er fwlgende:
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Terrstoffinnhold vekt%: 35
Midlere diameter pm: 3,0
Plastisk viskositet i mPa.s: 20
Stremningsterskel Pa: 0
Stabilitet etter 4 maneder: ingen sedimentasjon

Eksempel 11l: Fremstilling av et silika dopet med 9 vekt$%
aluminium.

2 kg silika TIXOSIL 45 som selges av RHONE-POULENC
dispergeres i 18 kg vann ved hjelp av mekanisk omrering
(turbinrering med 1500 omdreininger/minutt) for & danne en
suspensjon med 10 % silika. Den derved dannede suspensjon
males i en kulemelle av type NETSCH utstyrt med en beholder
pa 1,2 1 fylt med 960 ml kuler av magnesiumholdig aluminium-
oksyd pa 1,2 mm. Malingen gjennomferes med en hastighet pa
2500 omdreininger/minutt og en tilferselsmengde pa 10 l/time.

Suspensjonen oppnadd etter maling oppvarmes deretter ved 65°C
og nar denne temperatur er nadd innstilles pH i slurrien til
5,0 ved tilsetning av en vandig svovelsyrelesning med 80 g/1.
Man fortsetter deretter tilsetning av 5,5 1 opplesning av
aluminiumsulfat med konsentrasjon av Al,(SO,),,18H,0 pa

450 g/1 i en tilferselsmengde pa 0,550 l/minutt. pH i den
derved oppnadde reaksjonsblanding innstilles deretter til 7,5
ved tilsetning av NaOH med 180 g/l i en tilferselsmengde pa
0,560 l/minutt. Man gjennomferer deretter en modning i 60
minutter ved 65°C. Ved avsluttet modning innstilles pH 1
reaksjonsblandingen til 4,0 ved tilsetning av svovelsyre med
80 g/l og man gjennomferer deretter en modning i 10 minutter
ved denne pH. Etter stans i oppvarmingen filtreres
blandingen, og den oppnadde filterkake vaskes med avionisert
vann inntil det oppnas et filtrat med ledningsevne 2000
pS/cm. Filterkaken fjernes deretter fra filteret for a danne

en slurry med 20 % silika.

En del av den oppnadde silikaslurry terkes ved forstevning
for oppnaelse av et silika i form av pulver. Man fortsetter
endelig med en maling av det oppni&dde silika pa en luft-
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stralemelle for oppnaelse av en midlere diameter pa 3 um. De
fysisk-kjemiske egenskaper fra det derved oppnadde silika er
oppfert i den etterfelgende tabell I.

Den andre del av slurrien males i en kulemelle av type
"NETSCH" utstyrt med en beholder pa 1,2 1 fylt med 960 ml
magnesiumholdige aluminiumoksydkuler med 1,2 mm sterrelse.
Malingen gjennomferes med en hastighet pa 2500 omdrei-
ninger/minutt og i en tilferselsmengde pa 10 1/time.
Egenskapene av silikaslurrien oppnddd p& denne mite er

felgende:
Torrstoffinnhold vekt%: 20
Midlere diameter pum: 3,0
Plastisk viskositet i mPa.s: 22
Stremningsterskel Pa: 5
Stabilitet etter 4 maneder: ingen sedimentasjon

Eksempel 12:

Som sammenligning er det i tabell II oppfert egenskapene av
vanlige kommersielle silikatyper.
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PATENTKRAV

1. Silika,

karakterisert ved at det har en overflate-
kjemi slik at dets antall av kationiske seter, uttrykt i
mikromol/m? silika, er over 0,05.

2. Silika som angitt i krav 1,
karakterisert v ed at antallet kationiske
seter er minst 0,1 mikromol/m2.

3. S8ilika som angitt i krav 2,
karakterisert v ed at antallet kationiske
seter er mellom 0,2 og 60 mikromol/m2.

4. Silika som angitt i ett eller flere av de foregidende
krav,

karakterisert ved at dets nullpunktladning
{(PZC) er mellom 2 og 9.

5. Silika som angitt i krav 4,

karakterisert ved at nullpunktladningen er
mellom 3 og 7.

6. Silika som angitt i ett eller flere av de foregdende
krav,
karakterisert ved at antallet anioniske

seter, uttrykt som mikromol/m2 silika, er mellom S5 og 120.

7. Silika som angitt i krav 6,

karakterisert ved at antallet anioniske
seter er mellom 10 og 60 mikromol/m2.

8. Silika som angitt i ett eller flere av de foregdende
krav,

karakterisert wved at forholdet (antall
kationiske seter)/(antall kationiske seter + antall anioniske
seter) er mellom 0,1 og 0,6 og mer spesielt mellom 0,1 og
0,4.
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9. Silika som angitt i ett eller flere av de foregaende
krav,

karakterisert v ed at det har en spesifikk
overflate BET pa mellom 10 og 300 m?/g.

10. Silika som angitt i krav 9,

karakterisert v ed at overflaten BET er
mellom 60 og 200 m2?/g.

11. Silika som angitt i ett eller flere av de foregaende
krav,
karakterisert v ed at det har en olje-

opptagning DBP p& mellom 80 og 500 cm®/100 g.

12. Silika som angitt i krav 11,

karakterisert ved at oljeopptagningen er
mellom 100 og 400 cm’/100 g.

13. Silika som angitt i1 ett eller flere av de foregdende
krav,

karakterisert ved at det har et porevolum
pa& mellom 1 og 10 cm’/g.

14. Silika som angitt i krav 13,

karakterisert vegd at porevolumet er mellom
2 og 5 cm3/g.

15. Silika som angitt i ett eller flere av de foregdende
krav,

karakterisert v ed at det inneholder minst
et toverdig metallelement som er kjemisk bundet til dets
overflate.

16. Silika som angitt i krav 15,

karakterisert ved at innholdet av metall-
element er mellom 0,01 og 30 vekt%.
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17. Silika som angitt i krav 16,
karakterisert ved at innholdet er mellom
0,5 og 5 vekt%.

18. Silika som angitt i ett eller flere av kravene 15 til
17,

karakterisert ved at metallelementet er
valgt blant jordalkalimetaller, skjeldne jordmetaller,

yttrium, titan, zirkonium, jern, nikkel, sink og aluminium.

19. Silika som angitt i krav 18,
karakterisert ved at metallelementet er
aluminium.

20. Silika som angitt i1 ett eller flere av de foregdende
krav,

karakterisert ved at det dreier seg om et
utfelt silika.

21. Fremgangsmate for syntese av et silika som angitt i ett
eller flere av de foregaende krav,

karakterisert ved at den bestar i:

(a) en suspensjon av silika med pH heyst 8 underkastes en be-
handling med et organisk eller uorganisk salt av et i det
minste toverdig metallelement,

(b) deretter heves pH i reaksjonsblandingen ved slutten av
behandlingen til en verdi over eller lik 3,5,

(c) silika separeres fra den nevnte reaksjonsblanding, og

(d) til slutt terkes det oppnaddde silika.

22. Fremgangsmate som angitt i krav 21,
karakterisert v e d at suspensjonen av silika

er oppnadd ved a anvende en suspensjon av et forhdnds-
syntetisert silikapulver.
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23. Fremgangsmate som angitt i krav 21,
karakterisert v ed at suspensjonen av silika
er oppnadd ved uttagning av en filterkake fra en utfellings-

reaksjon av silika.

24. Fremgangsmate som angitt i krav 21,
karakterisert ved at suspensjonen av silika
er suspensjonen direkte oppnddd ved slutten av en utfellings-
reaksjon av silika.

25. Fremgangsmate som angitt i ett eller flere av kravene 21
til 24,

karakterisert v ed at det organiske salt er
valgt blant salter av karboksylsyre og polykarboksylsyre og
at det uorganiske salt er valgt blant halogenider, oksy-
halogenider, nitrater, fosfater, sulfater og oksysulfater.

26. Fremgangsmdte som angitt i ett eller flere av kravene 21
til 25,

karakterisert ved at det minst toverdige
metallelement er valgt blant jordalkalimetaller, skjeldne
jordmetaller, yttrium, titan, zirkonium, jern, nikkel, sink
og aluminium.

27. Fremgangsmate som angitt i krav 26,

karakterisert ved at det minst toverdige

metallelement er aluminium.

28. Fremgangsmate som angitt i ett eller flere av kravene 21
til 27,

karakterisert v e d at behandlingen gjennom-

fores ved en temperatur mellom omgivelsestemperatur og 100°C

og foretrukket ved en temperatur mellom 60 og 80°C.

29. Fremgangsmite som angitt i ett eller flere av kravene 21
til 28,

karakterisert ved at ved slutten av trinn
(b) foretas en modning av reaksjonsblandingen.

v
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30. Fremgangsmate som angitt i ett eller flere av kravene 21
til 29,

karakterisert ved at etter avsluttet trinn
(b) eventuelt etterfulgt av en modning foretas en innstilling
av pH i reaksjonsblandingen for a fiksere pH i silika

ferdigprodukt.

31. Silikasuspensjon,
karakterisert ved at den omfatter et silika
som angitt i ett eller flere av kravene 1 til 20.

32. Silikasuspensjon,

karakterisert ved at den er oppnadd ved
utevelse av trinn (b) og fer utevelse av trinn (¢) av en
fremgangsmdte som angitt i ett eller flere av kravene 21 til
30.

33. silikasuspensjon,
karakterisert ved at den er oppnadd ved
gjennomfering av trinn (c) og fer gjennomfering av trinn (4)

av en fremgangsmate som angitt i ett eller flere av kravene
21 til 30.

34. Anvendelse av et silika som angitt i ett eller flere av
kravene 1 til 20 som fyllstoff i papir.

35. Anvendelse av en silikasuspensjon som angitt i ett eller
flere av kravene 31 til 33 som belegningsbad for papir.
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