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(57) Verfahren zur Herstellung eines mikrokristallinen
Schleifmaterials auf der Basis von alpha-Al 2 0 3 bei

dem ein Ausgangsgemisch mit Wasser und Séure versetzt,
homogenisiert und die formbare Masse zerkleinert oder
2u regelmdBigen Formkdrpern verprefit wird, wobei das
Ausgangsgemisch aus calzinierter, wasserfreier Tonerde
und 1 bis 60 Gew.-%, vorzugsweise 2 bis 30% alpha-Al-
Oxidmonohydrat besteht und wobei die KorngrdfBen der
calzinierten Tonerde und des alpha-Al-Oxidmonohydrats
<2 Mikrometer, vorzugsweise <1 Mikrometer sind, und wo-
bei zuletzt ein Sintervorgang bei einer Temperatur zwi-

schen 1300 ° C und 1700 © C mit einer Dauer zwischen 5
min und 2 Stunden erfolgt, wodurch ein duBerst dichtes
Schleifmaterial mit hoher Schleifleistung erreicht
wird.
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines mikrokristallinen Schleifmaterials auf der Basis
von Alpha-A1203, bei dem ein Ausgangsgemisch mit Wasser und Siure versetzt, homogenisiert, und die

formbare Masse zerkleinert oder zu regelm#Bigen Formkdrpern verpreft wird.

Aus der EP-B 0 024 099 ist ein Verfahren zur Herstellung eines Schleifpulvers bekannt. Ausgehend von
Al-Monohydrat wird hierbei ein hochfeines Schieifpulver hergestellt, wobei die KomgroBe unterhalb von 300 nm
liegt. Ausgangspunkt fiir das in diesem Vorhalt beschriebene Verfahren ist stets Alpha-Al-Monohydrat. Dieses
wird mit Wasser und Séure versetzt, dispergiert, gemahlen, getrocknet, gesiebt und schlieBlich gebrannt,

Es hat sich herausgestellt, daB insbesonders die Hirte eines solchen Schleifmaterials nicht fiir alle
Anwendungsfélle ausreichend ist.

Weiters ist bekannt, daB zur Herstellung von gesinterten Schleifmaterialien verschiedene Al,O3-haltige

Rohstoffe wie z. B. Tonerde oder Bauxit verwendet werden.
So beschreibt die DE-AS 14 71 331 ein Schicifkornmaterial, das durch Verdichten von zerkleinertem

calziniertem Naturbauxit bei Driicken bis 70,3 N/mm2 und anschlieBendem Sintern bei Temperaturen zwischen
1370° und 1570°C hergestellt wird. Der GroBteil der Kristalle dieses Schleifkommaterials weist eine GréBe von
5.- 30 pm auf,

Die US PS 4,086,067 beschreibt ein portses, gesintertes Schleifkorn, bei dem zur Erzielung einer definierten
Porenradienverteilung und eines definierten Porenvolumens dem Aluminiumoxid vor dem Sintern
Kunststoffpartikel, Korkpartikel u. a. zugesetzt werden.

Die US PS 4,252,544 beschreibt einen Sinterkorund mit einer Dichte von iiber 3,75 g/cm3 und groBler Hiirte.
Dieses Material besteht aus einer Mischung von geschmolzenem oder calciniertem Aluminiumoxidpulver, wobei
eine feine Fraktion mit < 1 um und eine grobere Fraktion mit einer KorngroBe von 3 - 10 pm in Anwesenheit
von Waser und Bindemittel vermischt und geknetet und danach extrudiert wird; die Sinterung der getrockneten und
geschnittenen Stiicke erfolgt bei Temperaturen zwischen 1550° und 1650 °C.

Aufgabe der Erfindung ist weiters ein einfaches und kostengiinstiges Verfahren zur Herstellung eines
mikrokristallinen Schleifmaterials.

Uerraschenderweise wurde ndmlich festgestellt, da8 die Verwendung eines hochdispersen Alpha-
Aluminiumoxidmonohydrats als Zusatz zu Tonerde ein Schleifmaterial erméglicht, das sich durch sehr hohe
Dichte und Zzhigkeit auszeichnet und dessen Einzelkomer eine hirtere Oberfliche aufweisen als im Handel
befindliche vergleichbare Schieifmaterialien.

Das erfindungsgemiBe Verfahren zur Herstellung dieses Schleifmaterials besteht nun darin, da man eine
Mischung aus calcinierter, feingemahlener Tonerde und 1 - 60 Gew.-% eines hochdispersen Alpha-
Aluminiumocidmonohydrats gegebenenfalls mit Zusitzen eines oder mehrerer Elemente aus der Gruppe Mg, Si,
Ti, Zr, Cr, Ni, Ce, Fe, Mn, herstellt, diese Mischung mit Wasser und S#ure versetzt, homogenisiert, die
formbare Masse zerkleinert oder zu regelméBigen Formkorpem verprefit und anschlieBend bei Temperaturen
zwischen 1300° und 1700 °C whrend einer Zeit von 5 Minuten bis 2 Stunden sintert.

Bei Verwendung von calcinierter Tonerde und hochdispersem Alpha-Aluminiumoxidhydrat mit einer
KomgroBe < 2 pum, vorzugsweise < 1 pm ist gewshrleistet, daB das Endprodukt eine Kristallitengroe von
weniger als 4 pm aufweist.

Als hochdisperse Alpha-Aluminiumoxidhydrate kénnen im Handel befindliche Pseudobdhmite verwendet
werden, die Alpha-Aluminiumoxidmonohydrate mit einer Reinheit von {iber 99 % und einer spezifischen
Oberfliche zwischen 180 und 290 m2/g sind,

Weiters wurde festgestellt, daB bereits geringe Zusiitze eines oder mehrere Elemente aus der Gruppe Mg, Si,
Ti, Zr, Cr, Ni, Ce, Fe und Mn die Leistung des Schleifmaterials noch weiter verbessern kénnen. Diese Zusitze
liegen in der GréBenordnung bis max. 1 Gew.-%, gerechnet als Oxid bezogen auf den Alpha-Al,03-Gehalt. Dies

148t sich dadurch gekliren, daB durch diese Zusiitze das Kristallwachstum wihrend des Sintervorgangs stark
eingeschrankt wird und somit ein 4uBerst mikrokristallines Gefiige erreicht wird.

Ein weiterer Vorteil des erfindungsgemiiBen Verfahrens ist, daB zam Verpressen der formbaren Masse keinerlei
zuséitzliche Bindemittel bendtigt werden, die dann beim Sintern die Dichte infolge erhhter Porenbildung negativ
beeinflussen kénnten.

Sind die Ausgangsmaterialien (calcinierte Tonerde und Alpha-Aluminiumoxidmonohydrat) in geniigender
Feinheit nicht verfiigbar, so werden diese Materialien nach bekannten Zerkleinerungsverfahren einer Mahlung mit
dem Ziel unterzogen, daB die KorngréBe der aluminiumoxidhaltigen Materialien 2 um, vorzugsweise 1 pm nicht
iiberschreitet. Vorteilhaft ist eine NaBmahlung in einer Schwingmiihle oder Kugelmiihle mit Tonerdekugeln als
Mahlkérper. In jedem Falle ist jedoch bei Einsatz des hochdispersen Al-Oxidmonohydrats der Zusatz von Siure
notwendig, da dadurch eine Agglomerierung des Al-Oxidmonohydrats verhindert bzw. bei mechanischer
Einwirkung eine Desagglomeration des hochdipersen Materials bewirkt wird.

Nach der NaBmahlung wird die gemahlene saure Tonerde-Aluminiumoxidhydrat-S uspension, gegebenenfalls
mit Zusétzen eines oder mehrerer Elemente aus der Gruppe Mg, Si, Ti, Zr, Cr, Ni, Ce, Fe und Mn, aus der
Mahlvorrichtung gegossen und soweit entwissert, daB eine formbare Masse entsteht, die dann zerkleinert oder zu
regelméBigen geometrischen Formkérper verpreBt wird,
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Bei Durchfiihrung des erfindungsgemiBen Verfahrens erhilt man auf Grund des Zusatzes des dispergierbaren
‘Alpha-Al-Oxidmonohydrats eine formbare Masse, die ohne Zusatz eines weiteren organischen oder anorganischen
Binders verpreBbar ist und auch nach dem Sintem sehr grofie Hirte und Festigkeit aufweist.

Die Griinkornbildung wird vorzugsweise durch Pressen oder Extrudieren der formbaren Masse durch eine
Matrize ausgefiihrt, um Stréinge von gleichm#Bigem Querschnitt zu formen, die anschlieBend in Teile bestimmter
Linge geschnitten werden.

Das Griinkorn wird danach getrocknet und gesintert. Die Sinterung wird in oxidierender Atmosphére bei
Temperaturen zwischen 1300 und 1700 °C, vorzugsweise zwischen 1350 und 1550 °C durchgefiihrt. Die
Sinterzeit variiert in Abhéngigkeit von der Temperatur, der Art des Sinterofens und vor allem von der
Zusammensetzung des Griinkorns und liegt im Bereich von 5 Minuten bis 2 Stunden. Als Sinterdfen sind
sowohl Drehrohréfen wie auch Pendeldfen und DurchstoBofen zur Herstellung eines erfindungsgemiBen
Schleifmaterials geeignet. Die erhaltenen Schleifkérnungen weisen eine Dichte von mehr als 95 % der
theoretischen Dichte auf und haben u. a. auf Grund der niedrigen Sintertemperatur ein mikrokristallines Gefiige,
wobei die KristallitengroBe der Alpha-AlyO4-Kristalliten 4 um nicht iiberschreitet.

Bei einem Anteil von iiber 60 Gew.-% an dispergierbarem Al-Oxidmonohydrat zeigt das Material beim
Trocknen und Sintern starke Schrumpfung, die Kornausbeute und die Wirtschaftlichkeit dieses Materials wird
dadurch negativ beeinfluBt.

Die nach dem erfindungsgemiBen Verfahren hergestellten Schleifmaterialien wurden zu Schleifscheiben
verarbeitet und einer vergleichenden Testserie gegen Rostfreistahl unterzogen. Es wurde das Abtragsverhiltnis,
d. i. Materialabtrag/Scheibenverschlei (= 100 % fiir Elektroschmelzkorund) bestimmt. Dabei ergaben sich fiir
das erfindungsgeméBe Schleifmaterial deutlich héhere Werte im Vergleich zu handelsiiblichen Schleifmaterialien
in Grobschleifscheiben. Diese Werte sind in der Tabelle angefiihrt.

Beispiel 1
Eine Mischung aus 67,5 Gew.-% Tonerde (Korngrofe < 1 um), 6,75 Gew.-% Pseudobshmit
(KormngréBe < 1 pm), 24,2 Gew.-% Wasser, 1,1 Gew.-% HNO;z (65 %-ig) und 0,27 Gew.-% Mg(NO3), wurden

in einem Duplex-Kneter ca. 1 Stunde homogenisiert und danach stranggepreBt. Der PreBdruck betrug 50 - 90 bar,
der Matrizendurchmesser war 2 mm. Die Stringe wurden dann in ca. 4 mm lange Stiicke geschnitten, getrocknet

und bei 1450 °C 1 Stunde gesintert. Die Dichte des gesinterten Materials betrug 3,82 g/cm3. Die auf dem
Rasterelektronenmikroskop ermittelte KristallitengréBe des Alpha-Al,O; lag unter 3 pum.

Dieses Material wurde danach zu Schleifscheiben verarbeitet und das Abtragsverhiltnis im Vergleich zu
Elektroschmelzkorund gegeniiber Rostfreistahl bestimmt. Der Wert lag bei 295 %.

Beispiel 2

15 kg eines Tonerdehydrats, das bei 1200 °C calciniert wurde (KomngréBe < 30 pm), wurde mit 15 1 Wasser
in einer Kugelmiihle mit Al-Oxidkugeln als Mahlkorper 48 Stunden gemahlen. Die KorngréBe des
Tonerdehydrats nach der Mahlung war < 2 pm. Anschlie8end wurden der wiBrigen Tonerdesuspension 1,5 kg des
dispergierbaren Alpha-Aluminiumoxidhydrats (Pseudobshmit; TeilchengroBe 75 % < 45 pum) und 300 g
65 %-iger Salpetersiure sowie 103 g Magnesiumnitrathexahydrat zugesetzt und weitere 2 Stunden gemahlen. Die
so hergestellte Suspension wurde dann soweit entwissert, bis eine teigige Konsistenz erhalten wurde. Mit einem
Laborextruder mit Einzugswalze wurde anschlieBend das Material durch eine Matrize gepreBt und mittels
Kopfgranulieranlage zu Griinkorn geschnitten, das eine mittlere Linge von 2,5 - 4,4 mm und einen Durchmesser
von 2,2 mm aufwies. Das Griinkorn wurde in Keramiktassen geschichtet und in einem elektrischen
Widerstandsofen in Luftatmosphire bei 1500 °C 1,5 Stunden gesintert. Das gesinterte Material hatte einen
mittleren Durchmesser von 1,7 mm und eine mittlere Linge von etwa 3,3 mm. Die Dichte des Schleifkorns
betrug 3,80 g/cm3, die Koop-Hirte 2100 kg/mmz, die KristallitengréBe war < 4 pm,

In der Schleifscheibe erbrachte dieses Mat. ein Abtragsverhiltnis im Vergleich zu Elektrokorund von 260 %.

Beispiel 3

Eine Suspension von bei 1200 °C calciniertem Tonerdehydrat (KonrgréBe < 30 pum) in Wasser im
Gewichtsverhiltnis 1 : 1 wurde in einer Riihrwerkskugelmiihle, die mit Polyurethan ausgekleidet war, 6 Stunden
gemahlen. Die Feinheit des gemahlenen Materials betrug < 1 pm. Nach Zugabe von 50 Gew.-% Alpha-
Aluminiumoxidmonohydrat (bezogen auf die Suspension) und 0,64 Gew.-% Magnesiumnitrathexahydrat
(bezogen auf AlyO3-Gehalt) wurde die Mischung einer weiteren Kugelmiihlenmahlung fiir 1 Std. unterzogen.

AnschlieBend wurde wie in Beispiel 2 beschrieben ein Griinkorn bereitet, das einer Sinterung bei 1450 °C fiir

1 Stunde unterworfen wurde. Das gesinterte Korn hatte eine Dichte von 3,88 g/cm3, die KristallitengroBe lag
unter 2 pm. Die Abtragsleistung dieses Schleifkorns in der Schleifscheibe betrug 310 % bezogen auf
Elektroschmelzkorund.
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Beispiel 4

10 kg calciniertes Tonerdehydrat wurde mit 10 1 Wasser in einer Kugelmiihle mit Al-Oxidkugeln 36 Stunden
lang gemahlen. Die Ausgangsfeinheit war < 30 pm, die Endfeinheit < 2 pm. Nach Zusatz von 1,0 kg
dispergierbarem Alpha-Al-Oxidmonohydrat und 200 g Salpeterstiure (65 %-ig) wurde die Suspension weitere
3 Stunden gemahlen. AnschlieBend wurde das Material in einer 5 - 10 cm dicken Schicht auf Tassen bei 80 °C
entwéssert und zu harten, sproden Platten getrocknet. Diese wurden in einer Hammermiihle zu Kornermn
zerkleinert, in einer Siebmaschine vorklassiert und der anfallende Feinanteil in den ProzeB riickgefiihrt. Die
griinen Kérner wurden dann in einem elektrischen Widerstandsofen bei 1500 °C 2 Stunden gesintert. Die Dichte

des gesinterten Korns betrug 3,79 g/cm3, die KristallitengréBe lag unter 4 um. Die Abtragsleistung dieses
Materials in der Schleifscheibe betrug 260 % bezogen auf Elektroschmelzkorund.

Tabelle; Abtragsverhiltnis

Elektroschmelzkorund 100 %
Zirkonkorund 209 %
Sinterkorund n. DE OS 1471 331 126 %
Sinterkorund nach US PS 4,252,544 252 %
erfindungsgemiBer Sinterkorund

nach Beispiel 1 295 %

nach Beispiel 2 260 %

nach Beispiel 3 310 %

nach Beispiel 4 260 %

PATENTANSPRUCHE

1. Verfahren zur Herstellung eines mikrokristallinen Schleifmaterials auf der Basis von Alpha-A12O3, bei dem

ein Ausgangsgemisch mit Wasser und Séure versetzt, homogenisiert, und die formbare Masse zerkleinert oder zu
regelméBigen Formkorpern verpreBt wird, dadurch gekennzeichnet, daB das Ausgangsgemisch aus
calzinierter, wasserfreier Tonerde und 1 bis 60 Gew.-%, vorzugsweise 2 bis 30 Gew.% Alpha-Al-Oxidmonohydrat
besteht, wobei die KorngroBen der calzinierten Tonerde und des Alpha-Al-Oxidmonohydrats < 2 pm,
vorzugsweise < 1 pm sind, und wobei zuletzt ein Sintervorgang bei einer Temperatur zwischen 1300 °C und
1700 °C mit einer Dauer zwischen 5 min und 2 Stunden erfolgt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das Ausgangsgemisch mit Zusétzen verschen
wird, die eines oder mehrere Elemente der Gruppe Mg, Si, Ti, Zr, Cr, Ni, Ce, Fe, Mn enthalten.

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, da8 die Zusitze eines oder mehrerer Elemente aus
der Gruppe Mg, Ti, Si, Zr, Cr, Ni, Ce, Fe, Mn max. 1 Gew.-%, vorzugsweise weniger als 0,5 Gew.-%, in Form
ihrer Oxide bezogen auf den AlyO3-Gehalt des Endproduktes betragen.

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, da8 durch den S#urezusatz die
Mischung einen pH-Wert zwischen 2 und 3 aufweist.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, da Salpetersaure zur Einstellung
des pH-Wertes verwendet wird.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, da8 das zerkleinerte oder zu
regelméBigen Formkorpern verpreBte Produkt bei Temperaturen zwischen 1350 °C und 1550 °C wihrend
5 Minuten bis 2 Stunden gesintert wird.

7. Verfahren zur Herstellung eines Schleifmaterials auf der Basis von Alpha-Aly0 3, dadurch

gekennzeichnet, daB ein Gemisch aus calzinierter Tonerde und 1-60 Gew.-%, vorzugsweise 2-30 Gew.-%
eines hochdispersen Alpha-Al-Oxidmonohydrats, gegebenenfalls mit Zusttzen eines oder mehrerer Elemente der
Gruppe Mg, Si, Ti, Zr, Cr, Ni, Ce, Fe, Mn in Wasser suspendiert wird, die Suspension durch S#urezusatz auf
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einen pH-Wert zwischen 2-3 eingestellt und so lange gemahlen wird, bis die Korngréfe < 2 p,
vorzugsweise < 1 [ betrigt, danach die Suspension zu formbarer Konsistenz entwissert, dieses Material
zerkleinert oder zu regelméBigen geometrischen Formkérpern verpreSt und wihrend 5 Minuten bis 2 Stunden bei
Temperaturen zwischen 1300 °C und 1700 °C, vorzugsweise 1350 °C und 1550 °C gesintert wird.

8. Verfahren zur Herstellung eines Schleifmaterials auf der Basis von Alpha-AlyO3, wobei calzinierte Tonerde in

Wasser suspendiert und so lange gemahlen wird, bis die KomngréiBe < 2 p, vorzugsweise < 1 L betréigt, dadurch
gekennzeichnet, daB man danach soviel hochdisperses Alpha-Aluminiumoxidhydrat zusetzt, da dessen Anteil
in der Mischung in Tonerde 1-60 Gew.-%, vorzugsweise 2-30 Gew.-% betrigt, gegebenenfalls eines oder
mehrerer Elemente aus der Gruppe Mg, Si, Ti, Zr, Cr, Ni, Ce, Fe, Mn zusetzt, danach soviel Saure zugibt, daB
der pH-Wert der Suspension zwischen 2 und 3 liegt, diese Mischung max. 3 Stunden weitermahlt, die
Suspension danach bis zu formbarer Konsistenz entwissert, dieses Material zerkleinert oder zu regelméBigen
geometrischen Formk&rpern verpreBt und wihrend 5 Minuten bis 2 Stunden bei Temperaturen zwischen 1300 °C
und 1700 °C, vorzugsweise 1350 °C und 1550 °C sintert.
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