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Oppfinnelsen angdr en fremgangsmiate ved fremstilling av
kuleformige siliciumdioxydpartikler med h@y knusefasthet i 1¢s
eller upakket tilstand ("bulk crushing strength') og hgy motstands-
dvktighet overfor wvann. }

Siliciumdioxydpartikler anvendes i stor mdlestokk f.eks.
som katalysatorer, katalysatorbarere, adsorpsjonsmidler, tgrre-
midler og ionebyttere. For de fleste av disse anvendelser fore-
trekkes kuleformige partikler med jevn form og med hg¢y knusefast-
het i 1l¢s tilstand. En gunstig metode for fremstilling av slike
partikler er den velkjente sol-gelmetode. Ifglge denne metode
fremstilles en siliciumdioxydhydrosol ved & blande en vandig opp-
lgpsning av et alkalimetallsilikat med en vandig opplé¢sning av
en syre. Hydrosolen omdannes til smd drdper, og disse geleres'i
en vaeske som ikke er blandbar med vann. Efter at alkalimetall-
innholdet i de kuleformige siliciumdioxydhydrogelpartikler er
blitt redusert i et vandig medium til under 1 vekt%, beregnet pd
tort materiale, tgrkes partiklene og kalsineres.

Uttrykket "partikler med hgy knusefasthet i upakket tilstand"
som anvendt heri er ment & betegne partikler med en knusefasthet
i upakket tilstand pd minst 12 kg/cmz. Siliciumdioxydpartikler med
en slik hgy knusefasthet i upakket tilstand kan lett erholdes ved
hjelp av sol-gelmetoden. De har imidlertid en lav motstands-
dyktighet overfor vann. Dette er en alvorlig ulempe hvis silicium-
dioxydpartiklene skal anvendes for formadl hvor de md komme i kon-
takt med vann, f.eks. for fremstilling av pd siliciumdioxyd
baserte katalysatorer ved impregnering av siliciumdioxydpartiklene
med en vandig oppl¢gsning av forbindelser av katalytisk aktive
metaller. NAar siliciumdioxydpartiklene med lav motstandsdyktighet
overfor vann kommer i kontakt med vann, vil en betydelig andel av
partiklene sprekke eller brytes istykker.

Uttrykket "partikler med hgy motstandsdyktighet overfor
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vann" som anvendt heri er ment & betegne partikler med en motstands-
dyktighet overfor vann pd minst 80%. De kuleformige siliciumdioxyd-
partiklers motstandsdyktighet overfor vann bestemmes ved hjelp av

et standard forsgk hvor 100 av de kuleformige siliciumdioxydpar-
tikler i 5 minutter og ved varelsetemperatur bringes i kontakt

med et vannvolum som er 5 ganger stgrre enn volumet av de 100 kule-
formige siliciumdioxydpartikler. Derefter undersgkes partiklene

for & fastsld antallet av partikler som viser sprekker eller er
blitt brutt istykker. De kuleformige siliciumdioxydpartiklers
motstandsdyktighet overfor vann uttrykkes som den prosent av
partiklene som ikke er blitt beskadiget ved kontakten med vann.

Det har nu vist seg at kuleformige siliciumdioxydpartikler
med hgy motstandsdyktighet overfor vann kan fremstilles ved hjelp
av sol-gelmetoden hvis minst 25% av den i siliciumdioxydhydrogel-
partiklene tilstedevarende vannmengde fjernes fra partiklene ved
fordampning f¢r partiklenes alkalimetallinnhold reduseres. Det er
meget overraskende at fjernelse av vann pa dette trinn av frem-
stillingen er istand til & forbedre de ferdige siliciumdioxyd-
partiklers motstandsdyktighet overfor vann, og dette er si meget
mer overraskende som vannfjernelsestrinnet efterfg¢lges av et trinn
som utfgres i et vandig medium, og som fremstillingen allerede
omfatter et vannfjernelsestrinn som sluttrinn. Det har ifglge
oppfinnelsen vist seg at det er av vesentlig betydning at vann-
fjernelsestrinnet utfgres fgr partiklenes alkalimetallinnhold
reduseres og at den gunstige innvirkning av dette vannfjernelses-
trinn pd de ferdige siliciumdioxydpartiklers motstandsdyktighet
overfor vann ikke pdvirkes uheldig av den pafglgende behandling
av partiklene i et vandig medium.

Uttrykket "fjernelse av vann ved fordampning" som anvendt
heri er ment & sarprege den ifglge oppfinnelsen anvendte vann-
fjernelsesbehandling fra andre behandlinger for fjernelse av
vann fra siliciumdioxydhydrogeler, som en behandling av silicium-
dioxydhydrogelpartiklene med en vandig oppl¢sning av ammoniakk.
Det har vist seg at den sistnevnte behandling er istand til &
forbedre de ferdige kuleformige siliciumdioxydpartiklers mot-
standsdyktighet overfor vann, men ikke i tilstrekkelig grad til &
pke partiklenes motstandsdyktighet overfor vann til over de ngd-
vendige 80%. En alvorlig ulempe ved denne behandling som gjgr
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at den er fullstendig uegnet for det foreliggendé formdl, er at

som et resultat av denne behandling avtar partiklenes knusefast-

het i upakket tilstand meget sterkt til langt under det ngdvendige
nivad av 12 kg/cmz.

Oppfinnelsen angdr derfor en fremgangsmite ved fremstilling
av kuleformige siliciumdioxydpartikler med hgy motstandsdyktighet
overfor vann og hgy knusefasthet i upakket tilstand; omfattende
de fglgende trinn:

a) det fremstilles en siliciumdioxydhydrosol ved & blande en
vandig oppl#sning av alkalimetallsilikat som eventuelt inne-
holder et fyllstoff, med en vandig opplgsning av en syre som
eventuelt inneholder et fyllstoff,

b) hydrosolen som eventuelt inneholder fyllstoff i en mengde ikke
over 25% av mengden av tilstedevarende siliciumdioxyd, omdannes
til sma dréper,

c) de smd drdper geleres i en vaske som ikke er blandbar med vann,

d) hydrogelpartiklenes alkalimetallinnhold reduseres i et vandig
medium til under 1 vekt%, beregnet pd det tgrre materiale, og

e) de kuleformige siliciumdioxydpartikler tg¢rkes og kalsineres,

og fremgangsmidten er sarpreget ved at mellom trinnene c) og d)

fjernes minst 25% av mengden av det i hydrogelpartiklene tilstede-

vaerende vann ved fordampning. ’ A

Foruten muligheten av & fremstille kuleformige silicium-
dioxydpartikler med en hgy motstandsdyktighet overfor vann ved
hjelp av sol-gelmetoden, gir innfgringen av det ifglge oppfinnelsen
anvendte vannfjernelsestrinn gkonomiske besparelser da mindre

materialvolum md hdndteres i de forskjellige trinn av prosessen.

Ved den foreliggende fremgangsméate fremstilles fgrst en
siliciumdioxydhydrosol ved & blande en vandig oppl¢sning av et
alkalimetallsilikat med en vandig opplgsning av en syre. Dette
trinn kan bekvemt utfgres ved & lede utgangsopplgsningene adskilt
inn i et blandekammer hvori opplgsningene blandes ved omrgring.
Natriumsilikat og svovelsyre er meget vel egnede som hhv. alkali-
metallsilikat og syre. Efter at siliciumdioxydhydrosolen er
blitt dannet, omdannes den til smd drdper og geleres i en vaske som
ikke er blandbar med vann. Dette trinn kan bekvemt utfgres ved
& innfgre hydrosolen gjennom en smal &pning i bunnen av blande-
kammeret inn i den gvre ende av et vertikalt anordnet r¢r som er
fylt med olje. Geldannelsen forekommer mens de sma hydrosoldraper
beveger seqg nedad gjennom oljen. Ved bunnen av rg¢ret kanvde
kuleformige hydrogelpartikler oppfanges i vann, skilles fra vannet,

f.eks. ved filtrering, vaskes med vann og derefter underkastes
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vannfjernelsestrinnet. Det er ogsa mulig & utfgre vannfjernelses-

trinnet i den samme olje hvori geldannelsen har funnet sted.

I vannfjernelsestrinnét som anvendes ifglge oppfinnelsen,
fjernes minst 25%, fortrinnsvis minst 50%, av det i hydrogel-
partiklene tilstedevarende vann. Dette vannfjernelsestrinn kan
utfgres pd forskjellige mdter. Vann kan f.eks. fjernes fra hydro-
gelpartiklene ved & bringe disse i kontakt med en tg¢rr gasstrgm,
f.eks. en tgrr luftstrgm ved forhgyet temperatur eller ikke.

Vann kan ogsé fjernes fra hydrogelpartiklene ved & oppvarme disse

ved atmosfaretrykk eller ved redusert eller forhgyet trykk. Andre

mdter 8 fjerne vann fra hydrogelpartiklene pd er & bringe par-
tiklene i kontakt med en inert vaske ved en temperatur over 100°C
eller ved a bringe partiklene ved forhgyet temperatur i kontakt
med vanndamp eller en vanndampholdig gasstrgm. Eksempler pd be-
handlinger som bekvemt kan anvendes for & fjerne i det minste

"75% av det i hydrogelpartiklene tilstedevarende vann, er de

fplgende:

a) oppvarming av hydrogelpartiklene ved en temperatur péd ca.
100°c og under redusert trykk.

b) Oppvarming av hydrogelpartiklene ved en temperatur pa over
100°C i en luftstrem.

c) Oppvarming av hydrogelpartiklene ved en temperatur pa ca.
100°c og under redusert trykk, fulgt av en oppvarming av
partiklene ved en temperatur p& ca. 500°C i en luftstrem.

d) Bringe hydrogelpartiklene i kontakt med en hydrocarbonolije
ved en temperatur pa over 100°c.

e) Oppvarming av hydrogelpartiklene ved en temperatur pd over
100°C i en autoklav under selvinnstillende trykk.

f) Oppvarming av hydrogelpartiklene i en strgm av luft og vann-
damp.

EftaTbehandiingstrinnet hvori minst 25% av det i hydrogel-
partiklene/tilstedevarende vann fjernes fra partiklene ved for-
dampning, minskes alkalimetallinnholdet i hydrogelpartiklene i
et vandig medium til under 1 vekt$ ,beregnet pd t¢rt materiale.
Denne fjernelse av alkalimetall kan bekvemt utfgres ved & behandle
hydrogelpartiklene med en vandig opplgsning av ammoniumnitrat
inntil det ¢nskede lave alkalimetallinhold er blitt nadd.

Hydrogelpartiklene blir til slutt tgrket og kalsinert.
Tgrking og kalsinering av hydrogelpartiklene kan utfgres f.eks.

[
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ved & oppvarme partiklene i en viss tid ved en temperatur pd& hhv.
100-200°C og 450-550°C.

Om ¢gnsket kan en liten mengde av et fyllstoff innarbeides
i siliciumdioxydpartiklene fremstilt ifglge oppfinnelsen. Inn-
arbeidelsen av et fyllstoff kan vere ¢gnsket av forskjellige
grunner. For det fgrste kan de ferdige siliciumdioxydpartiklers
porgsitet pavirkes ved denne forholdsregel. Dessuten kan det for
visse anvendelser av siliciumdioxydpartiklene vare gnsket at
disse inneholder et fyllstoff, f.eks. et aluminiumoxydfyllstoff.

Det er ogsd mulig & minske omkostningene ved fremstillingen av
siliciumdioxydpartiklene ved i disse & innarbeide et billig fyll-
stoff. Innarbeidelsen av fyllstoffet i siliciumdioxydpartiklene
kan bekvemt utfgres ved & tilsette fyllstoffet til den vandige
opplgsning av alkalimetallsilikatet og/eller til den vandige opp-
l¢sning av syren hvorav hydrosolen fremstilles ved blanding.
Eksempler pa egnede fyllstoffer er kaolin, montmorillonitt,
bentonitt, felte siliciumdioxydfyllstoffer, aluminiumoxydkvaliteter,

zeolittkvaliteter og amorfe siliciumdioxyd/aluminiumoxydkvaliteter.

Hva gjelder den fyllstoffmengde som kan innarbeides i de
ved hjelp av den foreliggende fremgangsmite fremstilte silicium-
dioxydpartikler, har det vist seqg at tilstedeverelsen av et fyll-
stoff i de ferdige siliciumdioxydpartikler nedsetter partiklenes
knusefasthet i lgs tilstand, og denne virkning blir tydeligere
efter hvert som fyllstoffinnholdet i partiklene ¢gker. Da sol-
gelmetoden imidlertid som regel gir kuleformige siliciumdioxyd-
partikler med en meget hgy knusefasthet i l¢s tilstand, er en
liten minskning av knusefastheten uten betydning, og kuleformige
siliciumdioxydpartikler som inneholder fyllstoff og som meget vel
tilfredsstiller minstekravet pa 12 kg/cm2 for knusefastheten i
l¢s tilstand kan lett fremstilles, forutsatt at den i partiklene
innarbeidede fyllstoffmengde ikke er over 25% av siliciumdioxyd-
mengden som er tilstede i den hydrosol hvorav siliciumdioxyd-
partiklene fremstilles. En innarbeidelse av stgrre fyllstoffmengder
i siliciumdioxydpartiklene medfgrer risiko for at det vil dannes
siliciumdioxydpartikler med en knusefasthet i l¢s tilstand péa
under 12 kg/cmz.

Kuleformige siliciumdioxydpartikler fremstilt ved hjelp av

den foreliggende fremgangsmate kan anvendes f.eks. som kataly-
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satorer, katalysatorbarere, adsorpsjonsmidler, tgrkemidler og
ionebyttere. De er spesielt viktige som bzrermaterialer for ett
eller flere metaller med katalytisk aktivitet. Katalysatorer om-
fattende de ved hjelp av den foreliggende fremgangsmdte fremstilte
siliciﬁhdioxydpartikler som b@rermateriale kan anvendes for for-
skjellige prosesser innen den kjemiske industri og petroleums-
industrien. Katalysatorene kan fremstilles ved hjelp av en hvilken
som helst kjent metode for fremstilling av bdrne katalysatorer,
f.eks. ved & impregnere de kuleformige siliciumdioxydpartikler med
en vandig opplgsning omfattende salter av de angjeldende kataly-
tisk aktive metaller, fulgt av t¢rking og kalsinering av bland-
ingen. En gunstig mite & fremstille disse katalysatorer pd er &
innarbeide de katalytisk aktive metaller i barermaterialet pa et
tidlig trinn av fremstillingen av b@rermaterialet, f.eks. nar
dette fremdeles foreligger som en hydrogel. Ikke bare kan den
ferdige katalysators porgsitet pdvirkes, men denne fremstillings-
metode byr pd den fordel at det er overflgdig & foreta en ytter-

ligere t¢rking og kalsinering efter impregneringen.

RKuleformige siliciumdioxydpartikler fremstilt ved hjelp av
den foreliggende fremgangsmate er av spesiell viktighet som barer-
materialer for katalysatorer som anvendes for hydroavmetallisering
av tunge hydrocarbonoljer og for epoxydering av olefinisk umettede
forbindelser med et organisk hydroperoxyd.

Hydroavmetallisering av tunge hydrocarbonoljer er en vel-
kjent prosess innen petroleumsindustrien og anvendes bl.a. for &
minske metallinnholdet i tunge hydrocarbonoljer som skal anvendes
som tilfgrselsmateriale for katalytiske behandlingsprosesser, som
hydroavsvovling, eller katalytiske omdannelsesprosesser, som
hydrocracking og katalytisk cracking. Pa grunn av avmetalliser-
ingen forlenges brukstiden for katalysatoren i den pidfglgende be-
handlings- eller omdannelsesprosess. Hydroavmetallisering utfgres
ved & bringe den tunge hydrocarbonolje ved forhgyet temperatur og
trykk og i narvar av hydrogen i kontakt med en katalysator. Fore-
trukne katalysatorer for dette formdl er katalysatorer som om-
fatter ett eller flere metaller bestdende av nikkel, kobolt,
molybden, wolfram eller vanadium pa et siliciumdioxydbarermateriale.
Spesielt foretrukne er katalysatorer som omfatter minst ett metall
bestdende av nikkel eller kobolt og minst ett metall bestdende av

molybden, wolfram eller vanadium, som metallkombinasjonen nikkel/
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vanadium, nikkel/molybden eller kobolt/molybden pd et siliciumdi-
oxydbarermateriale. Kuleformige siliciumdioxydpartikler fremstilt
ved hjelp av den foreliggende fremgangsmidte er foretrukne barer-

materialer for disse katalysatorer.

Epoxydering av olefinisk umettede forbindelser med et organisk
hydroperoxyd er en velkjent prosess innen den kjemiske industri og
anvendes bl.a. for fremstilling av propylenoxyd og epiklorhydrin
fra hhv. propylen og allylklorid . Epoxyderingen av olefinisk
umettede forbindelser med et organisk hydroperoxyd utfgres ved &
bringe reaktantene fortrinnsvis ved forhgyet temperatur og trykk i
kontakt med en katalysator. Som organisk hydroperoxyd foretrekkes
ethylbenzenhydroperoxyd da methylfenylcarbinolen som erholdes som
biprodukt ved omsetningen, lett kan omdannes til det verdifulle
styren. Foretrukne katalysatorer for epoxyderingen er katalysatorer
som omfatter minst ett metall bestdende av molybden, wolfram, titan,
zirkonium eller vanadium pd et siliciumdioxydbarermateriale.
Katalysatorer omfattende titan pd et siliciumdioxydbarermateriale
er spesielt foretrukne. Kuleformige siliciumdioxydpartikler frem-
stilt ved hjelp av den foreliggende fremgangsmdte er foretrukne
barermaterialer for disse katalysatorer. ‘

Oppfinnelsen vil bli narmere beskrevet ved hjelp av de

nedenstaende eksempler.

Sammenligningseksempel A

En vandig natriumvannglassopplgsning omfattende 12 vekt% Sio2
og med et molforhold NaZO:SiO2 pad 0,3:1 ble kontinuerlig blandet
i et blandekammer med en vandig 1,2 N svovelsyreopplgsning i et
volumforhold mellom syreopplg¢sning og vannglassopplgsning pd 0,75:1.
Efter en oppholdstid p& et par sekunder i blandekammeret ble den
erholdte hydrosol omdannet til smd drdper, og de sm& hydrosoldréper
fikk falle gjennom et vertikalt anordnet, sylindrisk r¢r med en
lengde pd 1,8 m og fylt med en parafinisk hydrocarbonolje med en
temperatur p& 25°C. Under fallet gjennom rgret inntradte gelering.
De kuleformige hydrogelpartikler ble ved bunnen av rgret oppfanget
i vann med en temperatur pa 25°c. Efter at de kuleformige hydro-
gelpartikler var blitt fraskilt ved filtrering, ble de vasket med
vann. De kuleformige hydrogelpartiklers vanninnhold ble fastslatt
ved hjelp av en standard undersgkelse hvor en prgve ble oppvarmet
i 3 timer fra varelsetemperatur til 600°C og derefter holdt ved
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600°C i 1 time. Det viste seg at hydrogelpartiklenes vanninnhold
var 90 vekts.

Vanninnholdet i de i de nedenstdende eksempler beskrevne
siliciumdioxydhydrogelpartikler ble alle bestemt ved hjelp av den
ovenfor beskrevne standardundersgkelse.

Sammenligningseksempel B

En andel av siliciumdioxydhydrogelpartiklene med et vanninn-
hold pd 90 vekt% og fremstilt ifglge det ovenstaende sammen-
ligningseksempel A ble behandlet med en vandig 0,1 M ammonium-
nitratopplgsning ved varelsetemperatur inntil partiklenes natrium-
innhold hadde sunket til 0,2 vekt%, beregnet pd det tgrre materiale.

Efter t¢rking i 2 timer ved 100°%¢ og kalsinering i 3 timer
ved 500°C hadde de siledes erholdte kuleformige siliciumdioxyd-
partikler en motstandsdyktighet overfor vann pd& 30% og en knuse-
fasthet i upakket tilstand pd over 16,7 kg/cmz. (16,7 kg/cm2 er
den hgyeste verdi som kan mdles ved hjelp av den anvendte metode

e

for 4 fastsld knusefastheten i upakket tilstand.)

Eksempel 1

En andel av siliciumdioxydhydrogelpartiklene med et vann-~
innhold p& 90 vekt% og fremstilt ifglge det ovenstdende sammen-~
ligningseksempel A ble tgrket i 2 timer ved 100°C under redusert
. trykk. Efter denne behandling var hydrogelpartiklenes vanninn-
hold 18 vekt%. Hydrogelpartiklene ble derefter behandlet med en
vandig opplgsning av ammoniumnitrat, te@rket og kalsinert pa samme
mdte som hydrogelpartiklene i sammenligningseksempel B. De sdledes
erholdte kuleformige siliciumdioxydpartikler hadde en motstands-
dyktighet overfor vann pd 95% og en knusefasthet i upakket til-
stand p& over 16,7 kg/cmz. |

Eksempel 2

En andel av siliciumdioxydhydrogelpartiklene med et vanninn-
hold pd 90 vekt% og fremstilt ifglge sammenligningseksempel A ble
tgrket i 3 timer ved 120°C i en luftstrgm. Efter denne behandling
var hydrogelpartiklenes vanninnhold 14 vekt%. Hydrogelpartiklene
ble derefter behandlet med en vandig opplgsning av ammoniumnitrat,
tgrket og kalsinert pd samme madte som hydrogelpartiklene i sammen-
ligningseksempel B. De sdledes erholdte kuleformige silicium-

dioxydpartikler hadde en motstandsdyktighet overfor vann pad 93%
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og en knusefasthet i upakket tilstand pa over 16,7 kg/cmz.

Eksempel 3

En andel av siliciumdioxydhydrogelpartiklene med et vann-
innhold p& 90 vekt% og fremstilt ifglge sammenligningseksempel A
ble tgrket i 2 timer ved 100°C under redusert trykk og derefter
kalsinert i 3 timer ved 500°C i en luftstrgm. Efter denne be-
handling var partiklenes vanninnhold 3 vekt%. Partiklene ble
derefter behandlet med en vandig opplgsning av ammoniumnitrat,
tgprket og kalsinert pd samme mdte som hydrogelpartiklene i sammen-
ligningseksempel B. De sdledes erholdte kuleformige siliciumdioxyd-
partikler hadde en motstandsdyktighet overfor vann pa 95% og en
knusefasthet i upakket tilstand pd over 16,7 kg/cmz.

Eksempel 4

En andel av siliciumdioxydpartiklene med et vanninnhold pé
90 vekt% og fremstilt ifglge sammenligningseksempel A ble holdt i
kontakt med en paraffinisk hydrocarbonolje i 6 timer ved 150%.
Efter denne behandling hadde partiklenes vanninnhold sunket til
12 vekt%. Partiklene ble derefter behandlet med en vandig opp-
lgsning av ammoniumnitrat, tgrket og kalsinert p& samme mdte som
hydrogelpartiklene i sammenligningseksempel B. De séledes erholdte
kuleformige siliciumdioxydpartikler hadde en motstandsdyktighet
overfor vann pd 96% og en knusefasthet i upakket tilstand pd over
16,7 kg/cmz.

Eksempel 5

En andel av siliciumdioxydpartiklene med et vanninnhold pa
90 vekt® og fremstilt ifglge sammenligningseksempel A ble oppvarmet
i l,5 time ved 185°C under selvinnstillende trykk i en autoklav.
Efter denne behandling var hydrogelpartiklenes vanninnhold 15 vekts%.
Hydrogelpartiklene ble derefter behandlet med en vandig oppl@¢sning
av ammoniumnitrat, tgrket og kalsinert pd samme mate som hydrogel-
partiklene i sammenligningseksempel B. De siledes erholdte kule-
formige siliciumdioxydpartikler hadde en motstandsdyktighet over-
for vann pd 94% og en knusefasthet i upakket tilstand p& over 16,7
kg/cmz.

Eksempel 6

Dette eksempel ble utfgrt i det vesentlige pd samme mate som
eksempel 1, men for det foreliggende eksempel inneholdt den vandige
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natriumvannglassopplgsning 12 g pulverformig kaolinfyllstoff pr.
liter (dette tilsvarer 10% av mengden av det i solen tilstede-
verende siliciumdioxyd). De endelige kuleformige siliciumdioxyd-
partikler hadde en motstandsdyktighet overfor vann pa 91% og en
knusefasthet i upakket tilstand pd 15 kg/cmz.

Eksempel 7

En andel av siliciumdioxydpartiklene med et vanninnhold pa
90 vekt% og fremstilt ifglge sammenligningseksempel A ble oppvarmet
i 4 timer ved 120°C under selvinnstillende trykk i en autoklav.
Efter denne behandling var hydrogelpartiklenes vanninnhold 60 vekt%.
Hydrogelpartiklene ble derefter behandlet med en vandig opplgsning
av ammoniumnitrat, tg¢rket og kalsinert pd samme mite som hydrogel-
partiklene i sammenligningseksempel B. De s8ledes erholdte kule-
formige siliciumdioxydpartikler hadde en motstandsdyktighet over-
for vann pd 98% og en knusefasthet i upakket tilstand pé& over
16,7 kg/cmz.

Sammenligningseksempel C

Dette eksempel ble utfgrt i det vesentlige p3d samme mdte som
e eksempel 1, men for det foreliggende eksempel inneholdt den vandige
natriumvannglassopplgsning 72 g pulverformig kaolinfyllstoff pr.
liter (dette tilsvarer 60% av mengden av siliciumdioxyd som er til-
stede i solen). De endelige kuleformige siliciumdioxydpartikler
hadde en motstandsdyktighet overfor vann pd 85% og en knusefasthet
i upakket tilstand p& 10 kg/cmz.

Sammenligningseksempel D

En andel av siliciumdioxydhydrogelpartiklene med et vanninn-
held p&d 90 vekt%® og fremstilt ifglge sammenligningseksempel A ble
dekket i 16 timer ved varelsetemperatur med en vandig opplgsning
inneholdende 25 vekt% ammoniakk. Efter denne behandling var
hydrogelpartiklenes vanninnhold 30 vekt$%$. Hydrogelpartiklene ble
derefter behandlet med en vandig oppl¢sning av ammoniumnitrat,
tgorket og kalsinert pd samme mé&te som hydrogelpartiklene i sammen-
ligningseksempel B. De siledes erholdte kuleformige siliciumdi-
oxydpartikler hadde en motstandsdyktighet overfor vann pé 45% og
en knusefasthet i upakket tilstand pa 5 kg/cmz.
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Sammenligningseksempel E '

En andel av siliciumdioxydpartiklene med et vanninnhold pa
90 vekt% og fremstilt ifplge sammenligningseksempel A ble opp-
varmet i 0,5 time ved 1200C under selvinnstillende trykk i en auto-
klav. Efter denne behandling var hydrogelpartiklenes vanninnhold
72 vekt®. Hydrogelpartiklene ble derefter behandlet med en vandig
opplgsning av ammoniumnitrat, tgrket og kalsinert pa samme mite
som hydrogelpartiklene i sammenligningseksempel B. De sadledes
erholdte kuleformige siliciumdioxydpartikler hadde en motstands-
dyktighet overfor vann pd 50% og en knusefasthet i upakket tilstand
pa 8 kg/cmz.
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Patentkraw

1. Fremgangsmate ved fremstilling av kuleformige siliciumdioxyd-
partikler med hgy motstandsdyktighet overfor vann og hgy knusefast-
'het i upakket tilstand, omfattende de fglgende trinn:

"a) det fremstilles en siliciumdioxydhydrosol ved & blande en
vandig opplgsning av alkalimetallsilikat som eventuelt inne-
holder et fyllstoff, med en vandig opplgsning av en syre som
eventuelt inneholder et fyllstoff,

b) hydrosolen som eventuelt inneholder fyllstoff i en mengde ikke
over 25% av mengden av tilstedeverende siliciumdioxyd, omdannes
til smi dréper,

c) de smid drdper geleres i en vaske som ikke -er blandbar med vann,

d) hydrogelpartiklenes alkalimetallinnhold reduseres i et vandig
medium til under 1 vekt%, beregnet pd det tgrre materiale, og

e) de kuleformige siliciumdioxydpartikler tgrkes og kalsineres,

karakterisert ved at mellom trinnene c) og 4)

fjernes minst 25% av mengden av det i hydrogelpartiklene tilstede-

vearende vann ved fordampning.

2. Fremgangsmdte ifglge krav 1, karak terisert
v ed at minst 50% av mengden av det i hydrogelpartiklene til-

stedevarende vann fjernes ved fordampning.
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