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DESCRIPCION

Ceramica policristalina traslicida y método para su fabricacion.

La presente invencion se refiere a un material cerdmico policristalino traslicido y a un método para preparar dicho
material y en particular, se refiere a un material cerdmico de Al,O; policristalino traslicido y a un método para preparar
dicho material.

Existen muchas aplicaciones para un material cerdmico policristalino traslicido. Por ejemplo, un tubo exterior para
una ldmpara de sodio o de haluros metélicos, un tubo de emision de luz y una placa ventana para un horno de alta
temperatura estdn hechos de material cerdmico traslicido, en el que no sélo se requiere resistencia eléctrica y/o resis-
tencia a la corrosién quimica, sino también se requiere a menudo unas altas resistencia y dureza desde baja temperatura
(ambiente) hasta temperaturas tan altas como 1000-1200°C. Esto se precisa en parte puesto que se puede disminuir
el espesor del material cerdmico de alimina traslicido para conseguir mds transmitancia de luz a través del mismo.
Ademds de una alta transmision de luz en linea recta, también denominada transmitancia de luz lineal (correspondien-
te a la transparencia), algunas aplicaciones necesitan una textura fina y una alta resistencia a la abrasion (a saber, no
se han de desprender particulas de material cerdmico de su superficie de manera que se mantiene una superficie lisa
con menos rugosidad superficial). Dichas aplicaciones incluyen conectores Opticos, filtros épticos, cabezas articulares
médicas en usos médicos, herramientas de corte, rodamientos, y dieléctricos Q superiores para algunos componentes
electrénicos.

Se sabe que algunos materiales cerdmicos de alimina (policristalinos) se pueden preparar traslicidos o parcial-
mente transparentes, en otras palabras, la luz se puede transmitir a través de los mismos.

Sin embargo, no se ha publicado el material cerdmico de alimina traslicido que satisfaga ambas propiedades
de transparencia y alta resistencia mecdnica. Por ejemplo, en la Patente Japonesa pendiente de tramite N° H03-
285865/1991, se describe un material cerdmico de altimina traslicido preparado usando granos de aliimina de alta
pureza (99,99% de pureza) y una pequeiia cantidad de MgO, sin embargo, su resistencia a la flexion en insuficien-
temente baja, tal como de aproximadamente 500 MPa. Por otra parte, en otras Patentes Japonesas N° 2729204 y
2663191, se describe el material cerdmico de alimina traslicido que tiene altas resistencia y dureza preparado contro-
lando el tamafio medio de particulas mediante HIP, sin embargo, la transmision en linea recta de la luz que se propaga
a través de un espesor de 1 mm de dicho material es insuficientemente méas baja que 50%.

En MATERIALS TRANSACTIONS, JIM, JAPON, NOV. 32 NO. 11 (1991) paginas 1024 A 1029, de HAYAS-
HI et al., “TRANSMISSION OPTICAL PROPERTIES OF POLYCRYSTALLINE ALUMINA WITH SUBMICRON
GRAINS” se describen materiales cerdmicos luminosos traslicidos con transmitancia éptica en linea extremadamente
alta a la luz visible y con alta resistencia mecédnica. Este documento forma la base para el preambulo de las reivindi-
caciones independientes. Los materiales cerdmicos tienen una densidad aparente superior a 3.985 kg/m® y un tamafio
medio de granos entre 0,82 y 1,43 um. Se usa polvo de a-alimina de alta pureza (99,99%) con un tamafio medio del
polvo de 0,24 um para formar una pieza compacta mediante moldeo por inyeccién. La pieza compacta se sinteriza a
1.279,85°C seguido por prensado isostdtico en caliente a 1.279,85°C. El documento US 3.905.845 (de Kobayashi et
al) describe un método adicional para fabricar una alimina policristalina traslicida sinterizada con magnesia.

Ademads, se ha considerado convencionalmente que los tamafios de particulas grandes de los granos cristalinos de
alimina que constituyen el material cerdmico de aliimina contribuyen a conseguir una elevada traslucidez o transpa-
rencia del material cerdmico de alimina debido a que resulta razonable que los cambios de dispersién de luz (reflexién
y/o refraccion que se produce en los bordes de grano por la luz) sean menores que en la alimina que tiene granos
mucho mds pequefios en su interior.

En el material cerdmico de alimina traslicido convencional, las particulas de alimina que constituyen el material
cerdmico de alimina policristalino son propensas a desprenderse de su superficie. En otras palabras, ha resultado dificil
conseguir con precision o con bastante proximidad una superficie pulida como un espejo del material cerdmico de
alimina traslicido. Cuando el material cerdmico de alimina traslicido convencional se somete a una elevada tensién
por contacto como es en su uso para rodamientos o herramientas de corte o incluso en un proceso de pulido superficial
del mismo, la parte de dicho material en la que se concentran las tensiones tiende a romperse, probablemente debido
a los cristales de gran tamafio que se forman, uniendo la magnesia (MgO) los cristales en el interior del material
cerdmico de alimina traslicido convencional.

Por lo tanto, es un objeto de la invencién proporcionar un material cerdmico policristalino traslicido que tenga
unas buenas resistencia y dureza, y que sea capaz de transmitir la luz a través de dicho material cerdmico.

Otro objeto de la invencién es proporcionar un material cerdmico de alimina policristalino traslicido que tenga
unas excelentes resistencia y dureza o resistencia a la abrasion, capaz de trasmitir luz y/o trasmitir luz en linea recta a
través del mismo y soportar una alta temperatura.

Todavia otro objeto de la invencién es proporcionar un método para preparar un material cerdmico de alimina poli-
cristalino traslicido. Este método permite fabricar un excelente material cerdmico de alimina traslicido que tiene unas
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altas resistencia a la flexién y dureza a alta temperatura y/o resistencia a la abrasion, en el que las particulas/granos que
constituyen dicho material cerdmico son resistentes a desprenderse de su superficie y dicha superficie se puede moler
y pulir para formar una superficie lisa con menos rugosidad superficial y puede sufrir menos dafilo mecanicamente,
por ejemplo, cuando se aplica una alta tensién por contacto al material cerdmico en su uso, manteniendo mientras su
traslucidez.

En un primer aspecto de la invencién, se proporciona un material cerdmico policristalino traslicido capaz de
trasmitir la luz que penetra en dicho material cerdmico, que comprende particulas cristalinas, en el que la longitud
media de las caras de las particulas cristalinas no es mayor que una longitud de onda maxima de la luz que se trasmite
a través del producto ceramico policristalino; definiéndose la longitud media de las caras como un valor medio de las
longitudes de los lados que forman poligonos que aparecen en secciones transversales de las particulas cristalinas que
constituyen el material ceramico.

Una propiedad caracteristica del material cerdmico policristalino traslicido segun la invencién es que la longitud
media de las caras, como se defini6 anteriormente, es mds corta que una longitud de onda méxima de la luz que se
trasmite a través del material cerdmico policristalino traslicido.

En un aspecto, en el caso de la luz visible que tiene una longitud de onda de aproximadamente 380-780 nm, si todas
las longitudes de las caras (es decir, las longitudes de los lados de las caras de las particulas cristalinas de alimina)
son inferiores a 380 nm, se consigue con el material ceramico policristalino traslicido la mayor traslucidez de dicho
material cerdmico policristalino trasmitiéndose la mayor parte de la luz visible. Incluso, cuando la longitud media de
las caras (es decir, un valor medio de las longitudes de los lados de las caras de las particulas cristalinas) es inferior a
700 nm, el material cerdmico policristalino traslicido con un espesor de 1 mm puede trasmitir mas del 50% de la luz
visible a través del mismo, como se describira con detalle mas adelante.

Cuando la longitud de las caras es corta, se consigue la mejor traslucidez o transparencia, y esto contrasta con la
tecnologia convencional que requiere particulas o granos mas grandes (dando lugar a longitudes de caras mas largas)
para conseguir una mejor traslucidez a través del material cerdmico.

En un aspecto preferido de la invencion, se consigue la mejor traslucidez cuando todas las longitudes de las caras
son mas cortas que todas las longitudes de onda de la luz que se va a trasmitir a través del material cerdmico. Se
consigue una mejor traslucidez de la luz tan alta como 70% con la longitud media de caras inferior a 500 nm y se
consigue la mejor (mds del 75%) con una longitud media inferior a 400 nm.

En otro aspecto preferido segun la invencidn, el material cerdmico policristalino ha de estar sustancialmente des-
provisto de poros. En otras palabras, la densidad relativa del material ceramico sin cocer ha de ser de al menos 99,8%
o sustancialmente 100% con una cantidad minima de aglutinante que une las particulas (o granos) cristalinas trans-
parentes formadas en el interior de dicho material cerdmico traslicido. Esto se debe a que los poros disminuyen la
traslucidez y/o transparencia del material cerdmico policristalino, y ademds disminuyen la resistencia y dureza del
mismo. En el caso de un material cerdmico de alimina policristalino traslicido, su densidad ha de ser de al menos
3,98 g/cm?® (sustancialmente 100% de densidad relativa).

Un material candidato para las particulas cristalinas es Al,O;, AIN, ZrO,, espinela, etcétera, con la condicién
de que no se produzca con las particulas cristalinas una gran anisotropia dptica o anisotropia cristalina. En otras
palabras, si la relacién media entre dimensiones de las particulas cristalinas es 1-1,5 (preferiblemente 1-1,3) y el
tamafio medio de particulas de las particulas cristalinas formadas en el interior del material cerdmico no es superior
a aproximadamente 1 um, la longitud media de las caras resulta ser inferior a la longitud de onda médxima o a la
mayor parte de las longitudes de onda de la luz visible. Entre estos compuestos, el Al,O; (alimina o zafiro) es el mas
seleccionado para las particulas cristalinas. Debido a que la estructura cristalina de la aldmina pertenece al sistema
hexagonal, la diferencia de indices de refraccion para la luz entre sus caras cristalinas formadas a lo largo del eje a 'y
del eje c en cristalografia es teéricamente sélo aproximadamente 0,008, lo cual es la razén por la que la mayor parte
de la luz visible puede ser trasmitida a través del material cerdmico policristalino traslicido que comprende particulas
cristalinas que tienen la relacién media entre dimensiones de 1-1,5 y el tamafio medio de particulas cristalinas no
superior a 1 pym.

En un aspecto de la invencion, la traslucidez del material cerdmico de Al,O;, (a saber, alimina incluyendo zafiro)
asi como la resistencia y dureza de dicho material cerdmico a alta temperatura se mantienen como se describird con
detalle mas adelante, si se selecciona un 6xido metdlico a partir de 6xidos de metales pertenecientes a los grupos IIIA
y IVA de la Tabla Periédica (IUPAC alt) excepto el Ti, y se afiade dicho 6xido como un aglutinante para aglutinar
0 mas bien como un ayudante de sinterizacion para sinterizar las particulas cristalinas en el interior del material
cerdmico. Se excluye sustancialmente el Ti ya que no se consigue una traslucidez sin pigmentacién o incolora con el
material cerdmico de alimina que contiene Ti en sus bordes. Se evitan también sustancialmente como el aglutinante o
el ayudante de sinterizacion otros elementos de pigmentacién tales como Cr y Co (aunque no pertenezcan a los grupos
IITIA y IVA de la Tabla Periddica).

Teéricamente, lo mas preferido es que la alimina policristalina traslicida sea un producto sinterizado que se pre-
pare sin dicho ayudante de sinterizacion o aglutinante. En la practica real, la relacion de alimina que ocupa el material
cerdmico de alimina traslicido (es decir, un contenido relativo de alimina en el producto cerdmico sinterizado) es
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preferiblemente de al menos 99% o mas preferiblemente de 99,95% en volumen. Para conseguir esto, se selecciona
un material de partida en polvo de alimina entre materiales que tienen una pureza no inferior a 99,99% o no inferior
2 99,995% (lo mejor).

Si se requiere un material cerdmico de alimina policristalino traslicido coloreado para una aplicacion tal como un
filtro 6ptico, se ha de afiadir selectivamente una cantidad muy pequeiia de elementos de pigmentacion.

No se recomienda usar un 6xido metalico blando tal como magnesia (MgO) que se utiliza convencionalmente como
un ayudante de sinterizacién o aglutinante incoloro para sinterizar las particulas cristalinas de Al,O;, en el caso de
que se requiera una resistencia y dureza del material cerdmico de altimina traslicido a elevadas temperaturas tan altas
como 1000°C. Esto es debido a que el aglutinante de MgO puede reducir rdpidamente la resistencia y dureza a dicha
temperatura elevada. Ademads, el uso del aglutinante de MgO causa el desprendimiento de las particulas de cristal de la
superficie del material cerdmico de alimina traslicido, haciendo dificil conseguir una superficie suavemente pulida del
material ceramico. Si en un aspecto, no se consigue un acabado superficial fino o liso mediante pulido, la traslucidez
del material cerdmico se ve afectada simplemente debido a la correlacién que existe entre la lisura superficial y la
traslucidez del material cerdmico.

Puesto que se ha de controlar que el tamafio medio de particulas de las particulas cristalinas en el material cerdmico
policristalino traslicido sea pequefio, no excediendo 1 um, es necesario el uso de un aglutinante fuerte y duro para
aglutinar las particulas cristalinas; y ésta es una de las razones por las que se usa el 6xido de metales pertenecientes
a los grupos IIIA y/o IV A de la Tabla Periddica para la alimina policristalina traslicida (incluyendo zafiro) segtn la
invencion. Por ejemplo, se recomiendan Y,0;, Yb,0s, ZrO,, Sc,0;, La,0;, Dy,0; y Lu,0s; y entre ellos el Y,0; y/o
Yb,0; representan los mejores.

En un aspecto de la invencién, una cantidad del éxido o los 6xidos metélicos incluidos en el material ceramico
policristalino traslicido es una cantidad de al menos 2% en molaridad (2% molar). Con el fin de conseguir la ma-
yor densidad del material cerdmico traslicido con esta pequefia cantidad del 6xido metalico anterior y de conseguir
resistencia y dureza, como se describird mds adelante, el material cerdmico se sinteriza bajo HIP (presion isostati-
ca en caliente) de manera se controla la longitud y el tamafio de las caras del cristal y de las particulas cristalinas
respectivamente durante la coccién (sinterizacién) a una temperatura comparativamente baja.

Por lo tanto, en un aspecto de la invencidn, se proporciona un material cerdmico de alimina policristalino tras-
Iicido para transmitir luz visible a través del mismo, comprendiendo dicho material cerdmico particulas cristalinas,
caracterizadas porque:

la longitud media de las caras de las particulas cristalinas no es mayor que la longitud de onda maxima de la luz,
es decir, 780 nm, que se va a trasmitir a través del material cerdmico policristalino; estando la longitud media de las
caras definida como un valor medio de las longitudes de los lados que forman los poligonos que aparecen en secciones
transversales de las particulas cristalinas que constituyen el material cerdmico, y

en el que el tamafio medio de particulas de las particulas cristalinas no es superior 1 um; y la relacién media entre
dimensiones de las particulas cristalinas es de 1 a 1,5,

comprendiendo ademds dicho material cerdmico policristalino traslicido un 6xido metélico en una cantidad de
0,02 a 2% molar, aglutinando el 6xido las particulas cristalinas en el interior del material cerdmico, en el que dicho
6xido metdlico es un 6xido de uno o mds metales seleccionados de los metales pertenecientes a los grupos IIIA y IVA
de la Tabla Periddica, excluyendo el Ti.

Se consigue un mejor rendimiento del material cerdmico de aliimina policristalino traslicido si el 6xido metdlico
contenido en el mismo tiene una molaridad de 0,02-2,0% y un tamafio medio de particulas de las particulas cristalinas
de 0,3-1,0 um, segtin un aspecto de la invencién. A saber, su resistencia a la flexién y su dureza Vickers llega a ser de
al menos 500 Mpa y de al menos 850, respectivamente, medidas a temperatura de 1000°C.

Este material cerdmico policristalino traslicido segtin la invencién es capaz de transmitir mas del 50% de la luz
que tiene una longitud de onda de 380-780 nm cuando el espesor de dicho material cerdmico es de 1 mm.

Ademads, el material ceramico policristalino translicido tiene la propiedad de tener una relacién de transmisién
de luz en linea recta de al menos 3 (o 30% en porcentaje), y dicha relacién de transmision de luz en linea recta se
determina dividiendo la intensidad de la luz transmitida a través del material cerdmico en un dngulo de menos de 0,5
grados por la intensidad de luz total que penetra originalmente en el material cerdmico cuando dicho material cerdmico
tiene 0,5 mm de espesor y la luz tiene una longitud de onda de 380-780 nm.

La superficie del material ceramico de alimina policristalino traslicido anterior segin la invencién es tan dura que
dicha superficie se puede pulir hasta tal grado que la rugosidad superficial media en linea central (Ra) es de 0,002
a 0,020 ym y la altura maxima (Rmax) de la rugosidad superficial es inferior a 0,30 um y/o hasta tal grado que el
area superficial vacia causada por el desprendimiento de las particulas de alimina de la superficie con respecto al drea
superficial pulida total no es superior a 1%.
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Puesto que la aliimina policristalina traslicida segtin la invencidn tiene una alta resistencia a la corrosién, se puede
utilizar por ejemplo como un tubo externo de una ldmpara de sodio en el que se confina vapor de sodio a alta presion.
Este material cerdmico policristalino traslicido tiene una resistencia y dureza muy altas, y se puede usar para una
herramienta de corte que tiene una superficie de ataque y una superficie de incidencia, o para un 4mbito de resistencia
a la abrasién incluyendo rodamientos. Puesto que se espera conseguir un comportamiento eléctrico similar al zafiro,
este material cerdmico policristalino se puede usar como un material dieléctrico en diversos componentes electrénicos,
especialmente en el campo de la alta frecuencia.

En una realizacién segin otro aspecto de la invencion, un tamafio medio de particulas preferido de las particulas
cristalinas de alimina que constituyen el material cerdmico de alimina traslicido es de 0,3 a 0,7 um. Cuando el tamafio
medio de particulas de las particulas cristalinas de altimina sobrepasa un valor de 1,0 um, la resistencia y dureza de
las particulas de alimina sinterizada se reduce rapidamente, dando lugar posiblemente a un material cerdmico con una
resistencia a la abrasién comparativamente baja y originando el desprendimiento de las particulas de cristal durante
un pulido superficial, lo cual dafiard la superficie o debilitard el material ceramico, por ejemplo, bajo una tensién por
contacto continuo.

No se espera encontrar serios problemas en propiedades tales como resistencia, dureza, resistencia a la abrasién
y transmitancia a la luz en el material cerdmico policristalino traslicido, y éste puede ser teéricamente mejor desde
el punto de vista de la traslucidez y transparencia, si se controla que las particulas cristalinas y las longitudes de de
las caras tengan un tamafio inferior a 0,3 um y una longitud inferior a 200 nm, respectivamente. Sin embargo, puede
ser una desventaja el hecho de que dichas particulas finas son dificiles de tratar dando lugar a costes elevados para el
material cerdmico sinterizado.

Para herramientas de corte, se requiere normalmente una resistencia a la flexion de al menos 750 Mpa (o mas de
830 MPa o, en algunos casos, mas de 1100 MPa) y una dureza Vickers de al menos 1900 (mds preferiblemente mas de
2100). El material cerdmico policristalino trasliicido segun la invencion satisface dichos requisitos para herramientas
de corte. Ademas, puesto las particulas cristalinas de alimina se preparan preferiblemente para tener una pequefia
relacion entre dimensiones de 1,0 a 1,5, el producto sinterizado que contiene dichas particulas cristalinas tiene una
excelente resistencia a la abrasion asi coma una alta resistencia y una elevada dureza. Si se controla la relacién entre
dimensiones a un valor de 1,0 a 1,35, se mantienen a un valor elevado no sélo la resistencia a la abrasion sino también
la transmitancia de luz en linea recta asociada con la transparencia del material ceramico.

La transmitancia o transmisién de luz a través del material cerdmico se mide, por ejemplo, mediante un método
descrito més adelante en el Ejemplo 1.

En un aspecto de la invencion, el material cerdmico de alimina policristalino segiin la invencion se caracteriza
porque la longitud media de las caras de las particulas cristalinas de alimina que constituyen el producto sinterizado
no es mds larga que 700 nm. La longitud media de las caras, preferiblemente, no es superior a 500 nm, y mas preferi-
blemente, no superior a 400 nm, lo que depende de qué traslucidez/transparencia se requiera para el material cerdmico
en el uso real. La longitud media de las caras es preferiblemente tan pequefia como sea posible desde el punto de
vista de la transparencia (no dispersion de la luz). Cuando la longitud media de las caras no es superior a 100 nm, es
probable que ocurra un cambio lento por la difusién en los bordes de grano a una alta temperatura, cuando se consi-
dera el uso del producto cerdmico a una temperatura tan alta como la préxima a la temperatura de sinterizacion del
producto ceramico. En el intervalo anterior de menos de 700 nm, el material cerdmico de alimina traslicido presenta
una excelente transparencia (a saber, capaz de trasmitir la luz con menos dispersién) y puede ser ttil para un tubo de
lampara que tenga una fuente puntual de luz en su interior, ya que se prefiere que la relacion de la luz dispersada a la
luz trasmitida linealmente sea preferiblemente pequena para la fuente puntual de luz.

El material cerdmico de alimina policristalino traslicido segtn la invencion presenta una transmitancia total de
luz (a saber, una relacion de la intensidad de luz transmitida que sale (I) dividida por la intensidad (Io) de la luz que
penetra originalmente en el material cerdmico) de al menos 60%, 70% o en algunos materiales ceramicos de al menos
75%, en el caso de que el espesor del material cerdmico sea de 0,5-1 mm. Ademds, la transmitancia de luz lineal
(a saber, la relacion de transmision de luz que se dispersa a través del material cerdmico en un dngulo inferior a 0,5
grados de su eje en linea recta respecto de la luz que penetra originalmente en el material cerdmico) es al menos 0,15
(15% en porcentaje), 0,15-2 (20-30%) bajo ciertas condiciones de medida mas 6ptimas o al menos 0,4 (40%) bajo las
mejores condiciones de medida, dependiendo del aparato de medida disponible en el mercado. También, una relacién
de la transmitancia de luz lineal a la transmitancia de luz total es de al menos 0,30, al menos 0,4 bajo condiciones
de medida més 6ptimas o de al menos 0,5 bajo las mejores condiciones dependiendo del aparato de medida dispo-
nible en el mercado. En esta memoria, la transmitancia de luz lineal significa lo mismo que la transmisién de luz en
linea recta.

Una longitud de una cara de una particula cristalina se define en esta memoria como una longitud del lado de
cada plano que forma un poliedro de la particula cristalina que estd rodeado por los bordes de grano en el producto
sinterizado como se muestra en las Figuras 6(a) y 6(b). La longitud del lado se puede medir, por ejemplo, mediante una
fotografia de SEM. Una longitud media de las caras es un valor medio de las longitudes de los lados medidos en una
pluralidad de particulas cristalinas (preferiblemente, basado en al menos 100 particulas). El término “cara” significa
un plano que constituye un poliedro.
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Como se hace referencia con la Figura 7, la “transmitancia de luz lineal” significa una relacién de la luz transmitida
linealmente en un dngulo de dispersion ¢ de 0,5° o inferior a través del material cerdmico traslicido, comparado con la
luz que se propaga originalmente en paralelo con su eje. En otras palabras, significa luz que tiene una intensidad (IL)
transmitida a través del material cerdmico y detectada en un dngulo de abertura 6 de 1° o inferior por un detector de luz,
dividida por la intensidad de la luz (Io) que penetra originalmente en el material cerdmico traslicido. La transmitancia
de luz lineal se puede definir también como la intensidad (IL) de la luz que no se dispersa més de 0,5° de un eje en
linea recta de la luz con respecto a la intensidad de luz total (Io) que penetra originalmente en el material cerdmico
translicido que se dispersa en un dngulo ¢ de hasta 90°.

Con respecto al material cerdmico de alimina traslicido de la invencién, no hay restricciones particulares sobre
la porosidad o pureza con la condicién de que dicha porosidad o pureza no haga que el borde de granos forme una
segunda capa borde que varie el indice de refraccién en dicho borde. Si el producto sinterizado satisface dichos
factores, a saber, la longitud de caras, la transmitancia total y la relacién entre la transmitancia lineal/transmitancia
total, el material cerdmico de alimina traslicido puede contener otros aditivos incluyendo MgO.

En otro aspecto principal de la invencion, se proporciona un método para preparar un material cerdmico policrista-
lino trasldicido capaz de trasmitir luz a través de dicho material cerdmico, caracterizado porque comprende las etapas
de:

formar un cuerpo de material cerdmico sin cocer a partir de una mezcla en polvo que comprende polvo cristalino
de Al,Os que tiene un tamafio medio de particulas inferior a 1,0 um y una pureza de al menos 99,99% y 0,2-2% molar
de un polvo de 6xido de metales seleccionados de los metales pertenecientes a los grupos IITA y IVA de la Tabla
Periddica, excluyendo el Ti;

cocer el cuerpo de material cerdmico sin cocer para formar un producto sinterizado primario que tiene una densidad
de 3,77 a 3,91 g/cm?;

y aplicar una presion isostdtica en caliente al producto sinterizado primario de manera que se forma un producto
sinterizado secundario que tiene una densidad de al menos 3,98 g/cm?® y que tiene una longitud media de caras inferior
a 780 nm, estando la longitud media de caras definida como el valor medio de las longitudes de los lados que forman
poligonos que aparecen en secciones transversales de las particulas cristalinas que constituyen el material cerdmico.

Una caracteristica importante del método anterior es controlar el tamafio medio de particulas de los polvos cristali-
nos para que tenga un valor inferior a 1 um aplicando la HIP (presidn isostética en caliente) de manera que la longitud
media de las caras tenga un valor inferior a 700 nm en el producto sinterizado secundario y para minimizar el indice
de refraccion en los bordes de las caras unidas firmemente entre si.

En un aspecto preferido de la invencién, se proporciona un método para preparar un material cerdmico policrista-
lino traslicido capaz de transmitir luz visible a través de dicho material cerdmico que comprende las etapas de:

formar un cuerpo de material cerdmico sin cocer a partir de una mezcla en polvo que comprende polvo cristalino de
Al,O; que tiene un tamafio medio de particulas inferior a 0,5 um y una pureza de al menos 99,99% y un polvo de 6xido
de metales seleccionados de los metales pertenecientes a los grupos IIIA y IVA de la Tabla Periddica, excluyendo el
Ti;

cocer el cuerpo de material cerdmico sin cocer para formar un producto sinterizado primario que tiene una densidad
de 3,77 a 3,91 g/cm?;

y aplicar una presidn isostdtica en caliente al producto sinterizado primario de manera que se forma un producto
sinterizado secundario que tiene una densidad de al menos 3,98 g/cm’ y que tiene una longitud media de las caras
inferior a 700 nm, estando la longitud media de las caras definida como el valor medio de las longitudes de los lados
que forman los poligonos que aparecen en las secciones transversales de las particulas cristalinas que constituyen el
material cerdmico.

En este aspecto, el polvo cristalino de alimina en una mezcla en polvo de partida se controla ventajosamente para
que tener el tamafio medio de particulas inferior a 0,5 um y la pureza de al menos 99,99% de manera que la longitud
media de las caras llegue a ser inferior a 700 nm.

El producto sinterizado primario resultante presenta una densidad relativa de 94,5 a 98,0% y el producto sinterizado
secundario resultante tiene una densidad relativa de al menos 99,8% o sustancialmente 100%.

En un aspecto adicional preferido de la invencidn, la temperatura de coccién aplicada al cuerpo de material cera-
mico sin cocer es de 1225 a 1275°C, la temperatura durante la aplicacién de la presion isostatica en caliente es de 1100
a 1250°C y la presi6n isostdtica en caliente es de 500 a 2000 kg/cm?.

En otro aspecto adicional preferido de la invencién, la temperatura de coccién aplicada al cuerpo de material
cerdmico sin cocer es de 1225 a 1360°C, una temperatura durante la aplicacion del prensado isostatico en caliente es
de 1100 a 1350°C y un valor de presién de la presion isostética en caliente es de 500 a 2000 kg/cm?.
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La temperatura en el tratamiento de HIP es un factor importante para controlar que la longitud de las caras sea
inferior a 700 nm.

Un valor de la cantidad del 6xido metdlico contenido en el material cerdmico de alimina policristalino traslicido
llega a ser critico cuando se requieren en el uso practico resistencia y dureza desde baja temperatura a alta temperatura.
En un aspecto de la invencidn, cuando la cantidad es inferior a 0,02% molar, la resistencia y/o la dureza a una alta
temperatura de 1000° o superior llega a ser insuficiente en el uso para, por ejemplo, herramientas de corte, y ventanas
de plasma a altas temperaturas. Cuando la cantidad sobrepasa el valor de 2,0% molar, el 6xido metélico per. se y/o
un compuesto hecho del 6xido y aldmina, se puede segregar a los borde de grano y, de esta manera, disminuir la
resistencia y dureza.

Se describirdn ahora realizaciones de la invencién, sélo a modo de ejemplo, con referencia los dibujos que se
acompailan en los que:

la Figura 1, es una microfotografia 6ptica aumentada de una superficie pulida de un material cerdmico policristalino
traslicido de una pieza de ensayo 5 del Ejemplo 2, que representa el material ceramico de la invencién.

La Figura 2 es una vista que explica una imagen que resalta partes con desprendimiento de particulas mostrada en
la Figura 1, haciendo énfasis en dos contrastes de datos usando un analizador de tratamiento de imagenes.

La Figura 3 es una microfotografia éptica aumentada de una superficie pulida de un material ceramico policristalino
traslicido de una pieza de ensayo 7 del Ejemplo 2, no satisfaciendo asi el material cerdmico un objeto de la invencion.

La Figura 4 es una vista que explica una imagen que resalta partes con desprendimiento de trozos mostrada en la
Figura 3, haciendo énfasis en dos contrastes de datos usando un analizador de tratamiento de imagenes.

La Figura 5 es una vista esquematica de seccién transversal que muestra un método de medida para la transmitancia
de luz a través de un material cerdmico traslicido como se explica en el Ejemplo 1.

La Figura 6(a) y la Figura (6)b son vistas esquematicas de secciones transversales que muestran que la longitud
media de las caras de particulas cristalinas formadas en el material cerdmico policristalino es un factor importan-
te para la traslucidez/transparencia de dicho material cerdmico policristalino, en donde la Figura 6(a) muestra que
cuando la longitud media de las caras es superior a la longitud de onda de la luz que se transmite existe dispersién
(reflexién/refraccion), mientras que la Figura 6(b) muestra que cuando la longitud media de las caras es inferior a la
longitud de onda de la luz que se trasmite se produce menos dispersion de la luz en comparacién con la Figura 6(a).

La Figura 7 es una vista esquemadtica de una seccién transversal que muestra el método de medida para la transmi-
tancia de luz incluyendo una transmision de luz en linea recta como se explica en el Ejemplo 5.

La invencidn se explica con mas detalle en los siguientes ejemplos.
Ejemplo 1

En este Ejemplo 1, se investigaron la correlacién entre el tamafio medio de particulas y la relaciéon media entre
dimensiones de las particulas cristalinas de alimina, y también la correlacién entre la densidad del material cerdmico
de alimina policristalino traslicido y la resistencia/dureza/transmitancia de la luz.

Se molié con agua un polvo de alimina que tiene un tamafio medio de particulas de 0,22 ym y una pureza de
99,997% (suministrado con el nombre comercial de TAIMICRON de Taimei Chemical Co.) mediante un sistema
de molienda en himedo que tiene gravilla de alimina de alta pureza con una pureza de 99,5%, para formar una
suspension. Después de secar mediante pulverizacion la suspension, el polvo seco se molded para formar un cuerpo
de material cerdmico sin cocer, que luego se calenté (o se cocid) a la temperatura descrita en la Tabla 1 para formar un
producto sinterizado primario. Luego se aplicé al producto sinterizado primario un tratamiento de HIP a la temperatura
y bajo la presion descritas en la Tabla 1. La gravilla usada aqui no suministré sustancialmente ninguna impureza a la
suspensién segin un andlisis realizado posteriormente.

La coccién del cuerpo de material cerdmico sin cocer se realizé en una atmésfera de aire y se mantuvo a la
temperatura de coccién durante 2 horas. El tratamiento de HIP se mantuvo en una atmdsfera de argén durante una
hora. En la pieza de ensayo 8, el polvo de alimina estaba compuesto de 0,1% molar de Nb,O; y 0,07% molar de SiO,
hasta 100% de polvo de altimina, para formar una mezcla que luego se cocid y sinterizé en el mismo procedimiento
descrito anteriormente.

En cada producto cerdmico de alimina policristalino asi obtenido, se midieron la densidad (en adelante denomi-
nada como “densidad primaria”) del producto sinterizado primario después de la coccidn, la densidad (en adelante
denominada “densidad después de HIP”) del producto sinterizado secundario, el tamafio medio de particulas y la rela-
ci6n media entre dimensiones de las particulas cristalinas de alimina formadas en el interior del material ceramico, y
la resistencia a la flexion, la dureza Vickers, y la transmitancia a la luz del material cerdmico de alimina traslicido a
temperatura ambiente, de las siguientes formas. Los resultados se muestran en la Tabla 1 y en la Tabla 2.
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(1) Se midieron la densidad primaria y la densidad después de HIP mediante el método de Archimedes definido
por la norma JIS R 1634 (y el valor medido se redonded seguin la norma JIS Z 8401).

(2) El producto sinterizado se pulié como un espejo, se sometié térmicamente a un ataque quimico y se fotografio
la superficie pulida mediante microfotografia electrénica de barrido. Usando la fotograffa, se calcularon los tamaios de
las particulas formadas en el producto ceramico sinterizado mediante un analizador de tratamiento de imégenes, y se
promediaron los valores medios aritméticos de las longitudes maximas (didmetros largos) de las particulas para obtener
el tamafio medio de particulas de las particulas (granos) cristalinas de alimina formadas en el producto cerdmico
sinterizado. La distancia mds corta entre dos lineas rectas paralelas a la direccién a lo largo de la longitud maxima
(didmetro largo) se definié como el didmetro corto de las particulas cristalinas formadas. El valor del didmetro largo
dividido por el didmetro corto se definié como la relacién entre dimensiones de la particula cristalina formada, y el
valor medio aritmético de las relaciones entre dimensiones de todas las particulas cristalinas formadas se definié como
la relacién media entre dimensiones. El nimero de particulas cristalinas medidas era de 500. Como referencia, el
tamafio medio de particulas de la pieza de ensayo 4 de la Tabla 1 calculado mediante un método de intercepcién a
partir de la microfotografia electrénica de barrido era 0,52 um.

(3) Resistencia a la flexion del material cerdmico de alimina policristalino traslicido:

Se midio la resistencia a la flexion en tres puntos a temperatura ambiente usando un método de ensayo de resistencia
a la flexién como el descrito en la norma JIS R 1610.

(4) Dureza del material cerdmico de alimina policristalino traslicido:

Esto se midié con una carga de 9,807 N usando un método de ensayo de dureza Vickers como el descrito en la
norma JIS R 1610.

(5) Transmitancia de la luz a través del material cerdmico de alimina policristalino traslicido:

Como se hace referencia en la Figura 5, 1a muestra de material cerdmico 3 preparada y pulida de manera que tenga
un espesor de 1 mm se insert$ entre las ranuras 2, 4 que tenian una abertura cuadrada de 10 mm x 10 mm, y luego
se colocé en un medidor de iluminancia 5 (“LUXMETER LX 1334”, fabricado por Custom K.K.) para ser irradiada
mediante luz procedente de un ldmpara halégena 1 (que tiene una temperatura de color de 5.226,85°C). La iluminancia
medida sin la muestra (pieza de ensayo) colocada en el medidor de iluminancia se definié6 como 100, la iluminancia
medida cerrando completamente el paso de luz se definié como 0. Como se muestra en la Figura 5, la iluminancia con
la muestra 3 colocada en el medidor se determiné como la intensidad de la transmitancia de la luz a través del material
cerdmico.

(6) Longitud media de las caras:

Se midié la longitud de cada lado del poligono que aparece como una seccion transversal de las particulas crista-
linas en la superficie pulida, y se calcul6 el valor medio como la longitud de las caras definida en esta invencién. El
nimero de particulas cristalinas de alimina usadas en la medida era de al menos 100.

(7) Transmitancia lineal de luz, transmitancia total de luz, y su relacién:

En general, la transmitancia de luz de materiales cerdmicos traslicidos que transmiten luz se mide principalmente
usando un espectrofotometro disponible en el mercado (pero se puede requerir prestar atencién a una comparacién
conjunta de los valores medidos con respecto a un material que tiene una transmitancia de difusién de luz). Por
ejemplo, como se muestra en la Figura 7, se define una abertura angular 6 de un detector por el tamafio de la ranura
(si se usa una ranura circular, el radio r) y la distancia L entre la ranura y una pieza de ensayo traslicida, y se miden la
transmitancia lineal y la transmitancia total de la luz en las condiciones descritas a continuacién.

La transmitancia se representa mediante la siguiente ecuacién (1)

Transmitancia T = I/To = (1-R)*exp(-uX) €))
(en la que, Io es la intensidad de luz incidente, I = intensidad de luz transmitida, R = Reflectancia, X = espesor de la
pieza de ensayo, u = coeficiente de absorcién aparente).
(8) Resistencia a la flexion a alta temperatura:

Se midi6 la resistencia a la flexion en tres puntos a 1000°C y 1200°C mediante el método de ensayo de resistencia
a la flexion determinado por la norma JIS R 1604.

(9) Dureza a alta temperatura: Se midi6 la dureza Vickers a 1000°C en vacio con una carga de 9,807 N mediante
el método de ensayo de dureza Vickers determinado por la norma JIS R 1623.
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TABLA 2
Pieza de | Tamafio me~ | Relacién Resistencia | Dureza Transmitancia
ensayo dio de par-~ | media entre|a 1la fle- | (HV]) de luz (%)
ticulas dimensiones | xidn (1 mm de es-
(am) (Mpa) pesor)
1 Z Z Z Z Z
2 0,52 1,32 860 2130 70
3 0,52 1,30 870 2140 70
4 0,54 1,37 870 2140 65
5 0,55 1,35 850 2105 60
6 1,20 1,40 680 1950 40
7 1,77 1,38 620 1900 10
8 2,31 2,52 660 1750 Turbidez
blanca

Las piezas de ensayo 1-8 estdn fuera del alcance de las reivindicaciones.
La densidad de la pieza de ensayo 1 era tan baja que, por esta razén, las medidas no se realizaron.

El valor de la transmitancia de luz en la Tabla 2 significa la relacién en porcentaje de la luz total (I) transmitida a
través del material cerdmico traslicido de 1 mm de espesor, en comparacion (dividida) con la luz total (Io) que penetra
en el material cerdmico traslicido, y medida sin ninguna interferencia de la muestra 3, siendo determinada con el
medidor de iluminancia (5) como se muestra en la Figura 5.

A partir de los resultados de ensayo de la Tabla 1 y la Tabla 2, como se observa por las piezas de ensayo 2-5 que
tienen los tamafios medios de particulas de 0,5 a 0,6 um, las relaciones medias entre dimensiones de 1,3 a 1,4, y las
densidades de 3,99 g/cm®, se obtiene el producto cerdmico de alimina traslicido que tiene un alta resistencia a la
flexién y dureza. Ademads, se obtuvieron altos valores de 60 a 70% en la transmitancia de luz.

Ejemplo 2

En este ejemplo, se puli6 la superficie de cada producto sinterizado, y se evalué el grado de desprendimiento de
particulas de la superficie y la rugosidad superficial después del pulido.

Se puli6 la superficie de piezas de ensayos hechas con una dimensién de 6 (anchura) x 20 (longitud) x 4 (altura)
mm a partir de los productos sinterizados 4, 5, 7'y 8 de la Tabla 1 y la Tabla 2, en las condiciones (1) de més adelante.
Después del pulido en las condiciones (2) siguientes, se tomaron microfotografias dpticas sobre la superficie pulida
a 100-400 aumentos desde al menos tres campos visuales, y luego se midieron las 4reas de las partes con desprendi-
miento de particulas en los campos visuales. Se calcul6 la relacién del drea al 4rea total pulida. Para la medida del area
con desprendimiento de particulas se puede usar un analizador de imagenes. Los resultados se muestran en la Tabla 3.

(1) Pulido en himedo usando agua y materiales abrasivos que tienen un tamaiio de particulas de aproximadamente
45 pym formados en una rueda de diamante (SD D45 J 100 B) durante un periodo de tiempo de 10 minutos.

(2) Pulido en humedo usando aceite y materiales abrasivos de diamante que tienen un tamafio de particulas de 3
pm en un paiio frotador durante un periodo de 10 minutos.

En la Figura 1 se muestran las microfotografias dpticas (100 aumentos) de la superficie pulida de la pieza de ensayo
4. Las partes negras de la fotografia son partes con desprendimiento de particulas. En la Figura 2 se muestra la imagen
que resalta las partes con desprendimiento de particulas mediante un tratamiento de imagen haciendo énfasis en dos
contrastes de datos. En la Figura 3 se muestra la microfotografia ptica (100 aumentos) de la superficie pulida de la
pieza de ensayo 7 y, en la Figura 4 se muestra su imagen que resalta las partes con desprendimiento de particulas
mediante el tratamiento de imagen haciendo énfasis en dos contrastes de datos.

Se midi6 la rugosidad superficial de cada producto sinterizado después del pulido, mediante un aparato de medida
de rugosidad superficial (usando un medidor de rugosidad superficial de sistema de trazado regulado por la norma JIS
B 0651) y se obtuvieron los valores de Ra y Rmax segtin la norma JIS B 0601. En la medida, se usé una aguja que
tenia una punta con un radio de 5 um. Los resultados se muestran en la Tabla 3.

10



20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2291174 T3

TABLA 3

Pieza de ensayo Relacién de 4reas | Rugosidad superficial después del pu-

(%) de las partes { lido

con desprendimien-

to de particulas Ra (um) Rmax (um)
4 0,02 0,004 0,077
5 0,04 0,005 0,079
7 20,56 0,033 0,749
8 4,27 0,021 0,504

Las piezas de ensayo 4-8 estdn fuera del alcance de las reivindicaciones.

A partir, de los resultados de la Tabla 3, se puede observar que las piezas de ensayo (4) y (5) tienen unas superficies
muy lisas. Por otra parte, en la pieza de ensayo 7, la relacién de dreas de las partes con desprendimiento de particulas
era aproximadamente 20% y en la pieza de ensayo 8 las particulas que se desprendian de manera considerable eran
aproximadamente el 4% de la relacién de dreas. También, se puede observar que en las piezas de ensayo 7 y 8, Ra era
al menos 0,02 yum y Rmax era al menos 0,50 um.

Ejemplo 3
En este Ejemplo 3, se evalud la resistencia a la abrasién de cada producto sinterizado secundario del Ejemplo 2.

La resistencia a la abrasién se evalué mediante una pérdida por abrasién (expresada como “profundidad erosiona-
da” en la Tabla 4). La pérdida por abrasién se midié presionando el producto cerdmico sinterizado contra una placa
de rueda de diamante (SD D45 J 100 B) que tiene un tamafio de particulas de 45 um con una presién en el plano
de 1 kg/cm? durante 5 minutos. Este ensayo de abrasién se realizé con agua. El tamafio de la pieza de ensayo era 6
(anchura) x 20 (longitud) x 4 (altura) mm. Los resultados del ensayo se muestran en la Tabla 4.

Ejemplo 4

En este Ejemplo 4, se evalué la durabilidad a la tensién por contacto de cada producto cerdmico sinterizado secun-
dario del Ejemplo 2.

Se verific el dafio causado empujando una bola de acero que tiene un didmetro de 9,5 cm hacia la superficie pulida
del producto cerdmico sinterizado de manera que se determinaba la carga minima que causa un dafio tal como una
grieta, con el aumento de la carga. Los resultados se muestran en la Tabla 4. La carga se aumentd hasta 4903,5 N, y

cuando no se produce ningtin dafio en la superficie, el caso se determiné como mds de 4903,5 N como se muestra en
la Tabla 4.

TABLA 4
Pieza de ensayo Profundidad erosionada | Carga gque produjo da-
(um) fios
(N}
4 15 >4903,5
5 18 >4903,5
*7 320 3922,8
*8 390 196,140

Las piezas de ensayo 4-8 estdn fuera del alcance de las reivindicaciones.
A partir de los resultados de la Tabla 4, se puede observar que, puesto que las profundidades erosionadas formadas

en las piezas de ensayo (4) y (5) son sélo de aproximadamente 15 a 18 um, los productos sinterizados secundarios
tienen una excelente resistencia a la abrasion.
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Ademads, se puede observar también por las piezas (4) y (5) que, puesto que la carga que produce dafios es superior
a 4903,5 N, la durabilidad a la tensién por contacto es también notablemente alta. El material cerdmico de aldmi-
na traslicido segun la invencién encuentra diversos usos tales como rodamientos (incluyendo bolas), miembros de
deslizamiento y herramientas de corte sobre los que se aplica una gran tensién por contacto.

Ejemplo 5

En este Ejemplo 5, se investigd la correlacion entre la longitud media de las caras de las particulas cristalinas
de alimina sinterizadas en el material cerdmico policristalino trasliicido y la transmitancia de luz a través de dicho
material cerdmico policristalino traslicido.

Se mezcld un polvo de alimina que tiene el mismo tamafio medio de particulas y pureza descritos en el Ejemplo
1 con cada uno de los aditivos de 6xidos metdlicos como se muestra en la Tabla 5, de manera que se formé un cuerpo
moldeado (o sin cocer). Luego el cuerpo sin cocer se calent6 (o se cocid) a una temperatura descrita en la Tabla 5, de
manera que se prepard un producto sinterizado primario al cual se le aplicé después la HIP a la temperatura y bajo la
presion respectivamente descritas en la Tabla 5. Las otras condiciones eran las mismas que en el Ejemplo 1.

En cada material cerdmico de alimina traslicido asi obtenido, se midid la densidad primaria y la densidad después
del tratamiento de HIP como en el Ejemplo 1, y ademds, se midieron la longitud media de las caras de las particulas
cristalinas de alimina formadas en el interior del material ceramico, la transmitancia de luz total, la transmitancia de
luz lineal del material cerdmico de alimina traslicido y la relacién (transmitancia de luz lineal/transmitancia de luz
total), mediante el modo descrito también en el Ejemplo 1, excepto para la condicién de medida siguiente. Cada uno
de los productos sinterizados se pulié como un espejo y, después de aplicar térmicamente un ataque quimico sobre
su superficie, se tom6 una microfotografia electrénica de barrido sobre dicha superficie. A partir de la fotografia,
se calcularon el tamafio medio de particulas y la relacién media entre dimensiones de las particulas cristalinas de
Al,O; sinterizadas formadas en su interior mediante el método de intercepcion, basado en al menos 100 piezas de las
particulas. Los resultados se muestran en la Tabla 5 y en la Tabla 6.

Condiciones de medida de transmitancia de luz

Fuente de luz: lampara halégena (que emite luz blanca con temperatura de color de 2.826,85°C) equipada con un
filtro de corte infrarrojo (longitudes de onda de corte mas de 800 nm).

Transmitancia lineal: L = 400 mm, r =3 mm (6 = 1°)

Transmitancia total: L = < 1 mm, r = 10 mm (8 = 90°)

Espesor de la pieza de ensayo: 0,5 mm.

Estado de la superficie de la pieza de ensayo: con el fin de retirar las influencias causadas por la reflexion y

dispersion en la superficie y para determinar las caracteristicas del material per. se; la superficies lisa de la pieza de
ensayo se pule como un espejo de manera que Ra llegue a tener un valor de 0,02 um o inferior.

(Tabla pasa a pdgina siguiente)
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TABLA 6
Pieza de | Tamaifio Longitud Transmitancia | Transmitancia | Transmitancia
ensayo medio de [ media de | total lineal 1li-
particu- las caras (%) (%) neal/transmitan
las (rum) -cia total
{ym) (%)
q4* 0,54 330 72 23 32
g9* 0,50 300 75 40 53
10 0,52 270 78 42 54
11 0,50 250 78 27 35
12 0,48 220 73 25 34
*13 4,00 2200 79 4 5

E1l simbolo (*) indica piezas de ensayo fuera del al-

cance de la invencibdn.

Como se observa de las Tablas 5 y 6, cuando la longitud media de las caras disminuye drdsticamente, compa-
rado con la pieza de ensayo 13, la relacién de transmitancia lineal a transmitancia total, la cual indica el grado de
transparencia del material cerdmico, llega a ser notablemente tan alta como 0,3 (30%) - 0,6 (60%).

Ejemplo 6

En el Ejemplo 6, se investig6 la correlacién del tipo y cantidad de 6xido metalico contenido en el material ceramico
de aliimina traslicido con la resistencia y dureza del mismo a cada temperatura.

Se mezcl6 un polvo de alimina que tenfa un tamafio medio de particulas de 0,22 ym y una pureza de al menos
99,99% con una variedad de polvo de materiales puros como se muestra en la Tabla 7 y se prepar6 como en el Ejemplo
1 para formar cuerpos cerdmicos sin cocer, y dichos cuerpos se cocieron a la temperatura descrita en la Tabla 7. Al
producto primario sinterizado se le aplicé la HIP a la temperatura y con la presién descritas en la Tabla 7. Las otras
condiciones para la coccién y el tratamiento de HIP eran las mismas que en el Ejemplo 1.

Sobre cada uno de los materiales cerdmicos de alimina traslicidos asi obtenidos, se midieron la densidad primaria,
la densidad después de la HIP, y la resistencia a la flexién y la dureza Vickers de material cerdmico de alimina tras-
ldcido a temperatura ambiente de forma similar a la explicada en el Ejemplo 1, y ademds, se midieron la resistencia a
la flexién y la dureza Vickers a una alta temperatura mediante el método descrito a continuacién. El producto sinteri-
zado se pulié como un espejo, y después de aplicarle térmicamente un ataque quimico, se tomé una microfotografia
electrénica de barrido. A partir de la fotografia, se calcul6 el tamafio medio de particulas de las particulas cristalinas
de alimina mediante un método de intercepcion. Los resultados se muestran en las Tablas 7 y 8.

(Tabla pasa a pdgina siguiente)

14



ES 2291174 T3

*UQTDOUBAUT BT Sp dDURDIe T8p ®IdNI oOAesus op sezatd eoTpul (4) oToqwis T3
0’001 yZ'v 000T OPET 1'86 9T'p 08ET 00'‘¢ £0Zqx 9Zx
0’001 66°¢ 0001 0L21 0°'Le L8'c 0821 10°0 tOZGA 6Zx
0’001 66 ¢ 0007 0021 L'96 98¢ 0rzt 01’0 2OTL ¥
0’001 66°¢€ 0001 0021 L'96 98°¢ 0vel 01’0 0bw 6x
0001 66°¢ 0001 0021 L96 98¢ 0621 - ounbuiy bx
0001 00'% 000T 0L21 596 98°¢ 0zZg1l 0z‘0 £0tAg £z
0001 00'v 0007 0Lzt €96 G8‘¢ 0zel 0z‘o E0%X zz
0'001 9T’y 0007 oveT £'86 60'y 09¢T 00’2 €0%qx 12
0001 LO'? 000T 00€T €56 88’¢ O¥ET 00‘1 £0%q 0z
0’001 00'¥ 0001 00€1 8'66 £8°¢ 02ZET 0Z'0 £0ZgX 61
0001 66°'¢€ 0001 0L21 0‘LE L8'c 0821 Z0'0 joach 8T
0’001 66°¢ 0007 00€T zZ'L6 88°¢ 0Z£T 500 fofn LT
0’001 66°¢€ 000T 00ET 096 €8¢ 0zZET 00 fotAg 91
0’001 66°c 0001 00€T 0'Ls L8'¢ ovET 50°0 cotery g1
0‘001 €6°¢ 00071 0021 z196 [2: ovel 50°0 £pZog ja!
0’00t 66'€ 0001 0L21 5’96 $8'¢ 0821 500 2oy Z1
0001 66°¢ 00071 00€T L’96 98°’¢ 02€T 500 £0%qX 11
0‘001 66 ‘€ 0007 00¢T L‘S6 4 0ZET 500 £0%x 01
AHEU\@V
dIH {u/63) (D) (%) ((uo/B) (D5) (xeyow §)
dIH 8P mmﬁmmmwo sp wmﬂ&m@.b d4IH dlIHd ap PATI®RTDX MH‘MME,,HNQ jé{olgulelole] OATJTP® @p okesus
PATIRI3I peprsuag peptsusg | op ugrssag *dua ], pepTSUSg pepIsusqg sp-dway, pepTIURD CAYATRY | 8D sezatd
L BlgEL
0 = ha & & a @ S g bt A 3 3

15



ES 2291174 T3

"UQTOUSAUT BT 9p 92uUedTe Tap eIdNJ upl1sa anb oAesus op sezaTd SPT PBOTPUT (x) OTOQWTS T4H
0Z8 0261 00¥ 06Y oL 8v ‘0 00‘¢ €0z 92+
06L 0112 0vz 085S 0S8 6% ‘0 100 £0%ax G2
oLL 0212 0€£z 065 0bs 25'0 01‘0 20T1 bz
OLL 0212 0b2 08§ 098 050 01'‘0 0bw 6
0SL or1z 0€2 08§ 0L8 ¥S ‘0 - ounbutn ¥a
0roT 0z1c 0SS 086 098 6%'0 0z°‘0 f0%Ag £e
0¥0T 0112 056 085S 0L8 6%'0 0z'0 £02x zz
016 0102 00§ 095 018 8¥ ‘0 00’2 E0Zdx 12
0011 0LIz 0LS 019 098 67 ‘0 001 f0ZqA 0z
0601 0LIZ 095 009 098 05°0 0z'0 £02qx 61
058 0112 09§ 065 0r8 8% ‘0 200 £02ax 81
086 0112 0SS 065 0£8 6% ‘0 50’0 foing L1
0€6 0112 0SS 065 0€8 8% 0 50°0 £02Ag 91
0€6 00712 0SS 065 0r8 €50 50’0 €ote ST
086 0t11Z 09§ 068 068 26°0 S0‘0 €0%0s A
026 0112 0SS 086 0Z8 8 ‘0 G0‘0 201z 21
086 0112 09§ 019 098 050 S0‘0 f0tqa 11
0L6 0zZ12 02§ 06§ 0£8 25’0 S0‘0 £02X 01

sjuaTque ajuaTque (urry
2,000T | eanjeaadual 20,0021 20,0007 | eInjeradway | serndjized (reTow §)
ap oTpaw OATJIP® 8P oAesua
(edpn) soaund oyewe] peptiue) OATITPY | ap sezZarg
(IAH) ezaang | s®13 uUd UQTXdTJ ©T ®© ©PIOUDISTSIY
8 BTYeL
0 = o & & & & g g b by 8 8

16



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2291174 T3

Como se observa a partir de las piezas (10) a (12) y (14) a (23) en las Tablas 7 y 8, dichas piezas tienen unas altas
y excelentes resistencia y dureza, no sélo a temperatura ambiente sino también a 1000°C - 1200°C.

Ejemplo 7

En este ejemplo, se realiz6 un ensayo para comprobar si el material cerdmico de alimina policristalino traslicido
se puede usar para una punta de una herramienta de corte.

Las puntas de herramientas de corte se prepararon a partir de productos cerdmicos de alimina traslicidos prepara-
dos de forma similar a la descrita en anteriores Ejemplos, de manera que se obtenia el material cerdmico sinterizado
hecho de particulas de alimina y 6xido metdlico como se muestra en la Tabla 9.

Los productos sinterizados se moldearon en forma de puntas de herramientas de corte (SNN434-TNF) las cuales
se ensayaron bajo las siguientes condiciones de corte. Los resultados del ensayo se muestran en la Tabla 10.

Condiciones de ensayo de corte

Lubricante: ninguno (en seco)

Pieza metalica para cortar: hierro colado

Velocidad de corte: 1000 m/min, alimentacion 0,3mm/rev.

Profundidad de corte: 2 mm

Soporte para punta: C16L-44.

Como referencia adicional, se comprobé la transmitancia de luz total de los productos cerdmicos de alimina
policristalinos traslicidos de la misma forma que la descrita en el Ejemplo 1. Los productos cerdmicos comprobados
tenfan 0,5 mm de espesor y estaban pulidos como un espejo (Ra<0,02 um). Los datos se muestran en la Tabla 10.

Como se confirma por los datos mostrados en la Tabla 10, el material cerdmico de Al,O; policristalino traslicido

que contiene el 6xido metalico como aditivo segin la invencién, puede funcionar excelentemente cuando se usa como
un material para herramientas de corte.

(Tabla pasa a pagina siguiente)
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REIVINDICACIONES

1. Un material cerdmico de alimina policristalino traslicido para transmitir luz a través del mismo, comprendiendo
dicho material cerdmico particulas cristalinas, caracterizado porque:

la longitud media de las caras de las particulas cristalinas no es mayor que la longitud de onda maxima de la luz,
es decir, 780 nm, que se va trasmitir a través de dicho material cerdmico policristalino; estando la longitud media de
las caras definida como un valor medio de las longitudes de los lados que forman los poligonos que aparecen en las
secciones transversales de las particulas cristalinas que constituyen el material cerdmico, y

en el que el tamafio medio de particulas de las particulas cristalinas no es superior a 1 um; y la relacién media entre
dimensiones de las particulas cristalinas es de 1 a 1,5,

comprendiendo ademds dicho material cerdmico policristalino traslicido un 6xido metdlico en una cantidad de
0,02 a 2% molar, uniendo el 6xido las particulas cristalinas en el interior del material ceramico, en el que dicho 6xido
metdlico es un 6xido de uno o més metales seleccionados de los metales pertenecientes a los grupos IIIA y IVA de la
Tabla Periddica, excluyendo el Ti.

2. Un material cerdmico policristalino traslicido segtin la reivindicacién 1, en el que sustancialmente todas las
longitudes de las caras de las particulas cristalinas no son superiores a la longitud de onda méxima de la luz que va
a ser transmitida a través de dicho material cerdmico, estando definida la longitud de las caras como una longitud
de un lado del poligono que aparece en una seccion transversal de una particula cristalina contenida en el material
cerdmico.

3. Un material cerdmico policristalino trasliicido segin una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el
que:

la longitud media de las caras de las particulas cristalinas no es superior a 700 nm; la densidad del material ceramico
policristalino traslicido no es inferior a 3,98 g/cm?; la resistencia a la flexion del material ceramico policristalino
traslicido es superior a 750 Mpa; y la dureza Vickers del material cerdmico policristalino traslicido es superior a
1900.

4. Un material cerdmico policristalino traslicido segtin una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el
que

el 6xido metdlico se selecciona de uno o mas de los 6xidos del grupo de Y,O3, Yb,0;, ZrO,, Sc,03, La,0;, Dy, 05,
LU203.

5. Un material cerdmico policristalino traslicido segtin una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, en el que el
oxido metalico es Y,0;, Yb,0s3, 0 una de sus mezclas.

6. Un material cerdmico policristalino traslicido segin una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el
que dicho material ceramico policristalino no contiene sustancialmente magnesia (MgO).

7. Un material cerdmico policristalino traslicido segtiin una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el
que el tamafio medio de particulas de las particulas cristalinas es 0,3-0,1 um; la resistencia a la flexién del material
cerdmico policristalino traslicido es al menos 500 MPa medida a una temperatura de 1000°C; y la dureza Vickers del
material cerdmico policristalino traslicido es al menos 850 medida a una temperatura de 1000°C.

8. Un material ceramico policristalino traslicido segiin una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el
que

mads del 50% de la luz que tiene una longitud de onda de 380-780 nm puede ser transmitida a través del material
cerdmico policristalino traslicido cuando dicho material ceramico policristalino traslicido tiene un espesor de 1 mm.

9. Un material cerdmico policristalino traslicido segin una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el
que

mds del 60% de la luz que tiene una longitud de onda de 380-780 nm se puede transmitir a través del material
cerdmico policristalino traslicido cuando dicho material ceramico policristalino traslicido tiene un espesor de 0,5
mm.

10. Un material cerdmico policristalino traslicido segiin una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, que
tiene una relacion de transmisién de luz en linea recta de al menos 0,3 a 30% en porcentaje, en el que

la relacién de transmision de luz en linea recta se determina dividiendo la intensidad de luz transmitida a través
del material cerdmico sin que se disperse mas de 0,5 grados por la intensidad de la luz que penetra en dicho material
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cerdmico, teniendo dicho material cerdmico un espesor de 0,5 mm y teniendo la luz una longitud de onda de 380-780
mm.

11. Un material cerdmico policristalino traslicido segtin una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el
que

se pule una superficie del material cerdmico policristalino traslicido hasta tal grado que la rugosidad superficial en
linea central (Ra) es de 0,002 a 0,020 um y la altura maxima de la rugosidad superficial (Rmax) es inferior a 0,30 um
en la superficie pulida de dicho material cerdmico policristalino traslicido.

12. Un material cerdmico policristalino traslicido segtin una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el
que

dicho material cerdmico policristalino traslicido esta pulido, y la relacién de area superficial vacia causada por el
desprendimiento de particulas cristalinas al 4drea superficial pulida total no es superior al 1%.

13. Un material cerdmico policristalino traslicido segtin una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, en el
que dicho material cerdmico es incoloro.

14. Un tubo exterior para una ldmpara de sodio, que comprende un material cerdmico policristalino traslicido
seglin una cualquiera de las reivindicaciones precedentes.

15. Una herramienta de corte que tiene un borde formado por una superficie de ataque y una superficie de inciden-
cia, y que comprende un material cerdmico policristalino traslicido segin una cualquiera de las reivindicaciones 1 a
13.

16. Un componente electrénico para usar a una alta frecuencia, que comprende un material dieléctrico que es un
material cerdmico policristalino trasliicido segtin una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 13.

17. Un rodamiento en el que se usa un material cerdmico policristalino traslicido segiin una cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 13.

18. Un método para preparar un material cerdmico policristalino traslicido capaz de transmitir luz a través de dicho
material cerdmico, caracterizado porque comprende las etapas de:

formar un cuerpo cerdmico sin cocer a partir de una mezcla en polvo que comprende un polvo cristalino de Al,O;
que tiene un tamafio medio de particulas de menos de 1,0 um y una pureza de al menos 99,99% y 0,2-2% molar de un
polvo de 6xido de metales seleccionados de los metales pertenecientes a los grupos IITA y IVA de la Tabla Periddica,
excluyendo el Ti;

cocer el cuerpo cerdmico sin cocer para formar un producto sinterizado primario que tiene un a densidad de 3,77 a
3,91 g/em?;

y aplicar una presion isostatica en caliente al producto sinterizado primario de manera que se forma un producto
sinterizado secundario que tiene una densidad de al menos 3,98 g/cm® y que tiene una longitud media de las caras
de menos de 780 nm, estando la longitud media de las caras definida como el valor medio de las longitudes de los
lados que forman poligonos que aparecen en las secciones transversales de las particulas cristalinas que constituyen el
material cerdmico.

19. Un método para preparar un material ceramico policristalino traslicido segtn la reivindicacién 18, en el que
el tamafio medio de particulas del polvo cristalino es inferior a 0,5 um y la longitud media de las caras del producto
sinterizado secundario es inferior a 700 nm.

20. Un método para preparar un material cerdmico policristalino traslicido segtn la reivindicacién 18 6 19, en el
que:

el producto sinterizado primario tiene una densidad relativa de 94,5 a 98,0% y el producto sinterizado secundario
tiene una densidad relativa de sustancialmente 99,8%.

21. Un método para preparar un material cerdmico de alimina policristalino traslicido segun la reivindicacién 18
619, en el que

el producto sinterizado primario tiene una densidad relativa de 94,5 a 98,0% y el producto sinterizado secundario
tiene una densidad relativa de sustancialmente 100%.

22. Un método para preparar un material cerdmico de alimina traslicido segun la reivindicacién 18, 19, 20 6 21,
en el que:
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una temperatura de coccion aplicada al cuerpo de material cerdmico sin cocer es de 1225 a 1275°C, una temperatura
durante el prensado isostético en caliente es de 1100 a 1250°C y la presién isostdtica en caliente es de 500 a 2000
kg/cm?.

23. Un método para preparar un material cerdmico policristalino traslicido segun la reivindicacion 18, 19, 20 6 21,
en el que:

una temperatura de coccion aplicada al cuerpo de material cerdmico sin cocer es de 1225 a 1360°C, una temperatura
durante el prensado isostético en caliente es de 1100 a 1350°C y una presion de la presion isostdtica en caliente es de
500 a 2000 kg/cm?.

24. Un método para preparar un material cerdmico policristalino traslicido segtn la reivindicacién 19, en el que el
polvo cristalino de Al,O; tiene una pureza de mas de 99,99%.
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Fig. 5
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Fig. 6 (a)

Fig. 6 (b)



ES 2291174 T3

Fig. 7
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